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^ (57) Abstract: The invention relates to a transparent substrate which is made, for example, from glass and which is equipped with 

QO a stack of thin layers comprising a plurality of functional layers. The invention is characterised in that: (i) the aforementioned stack 

If) of thin layers comprises at least three silver-based functional layers, (ii) the stack has a per-square resistance of Rp < 1.5 H, and (iii) 

00 the substrate can be subjected to at least one processing operation involving a heat treatment at a temperature of at least 500 °C, such 

— - as to enable the substrate to be used alternatively or cumulatively to provide thermal control and/or electromagnetic armour and/or 



if) 



IT) 



heated glazing. 



(57) Abrege : L'invention a pour objet un substrat transparent, notamment en verre, muni d'un empilement de couches minces 
_ comportant une pluralite de couches fonctionnelles, caracterise en ce que ledit empilement de couches minces comporte au moins 
r<l trois couches fonctionnelles a base d'argent, en ce que ledit empilement presente une resistance Rq < 1,5 il par carre et en ce que 

O ledit substrat peut subir au moins une operation de transformation impliquant un traitement thermique a une temperature d'au moins 
500°C, afin de permetlre de realiser a l'aide du substrat alternativement ou cumulativement du controle thermique et/ou du blindage 
electromagn£tique et/ou du vitrage chauffant. 
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SUBSTRAT TRANSPARENT UTILES ABLE ALTERNATIVEMENT OU 
CUMULATIVEMENT POUR LE CONTR6LE THERMIQUE, LE BLINDAGE 
ELECTROMAGNETIQUE ET LE VTTRAGE CHAUFFANT 

5 

La pr^sente invention se rapporte au domaine des vitrages pouvant Stre utilis6s 
alternativement ou cumulativement dans trois applications particulferes : le contrdle 
thermique (antisolaire et isolation thermique), le blindage Slectromagn&ique et le 

10 vitrage chauffant, tout en pouvant, de preference, subir au moins une operation de 
transformation impliquant un traitement thermique k une temperature d'au moins 
500°C (il peut notamment s'agir d'une trempe, d'un recuit ou d'un bombage). 

Le contrdle thennique est la possibility d'agir sur le rayonnement solaire et/qu 
le rayonnement infrarouge de grande longueur d'onde traversant un vitrage s£parant un 

15 environnement ext6rieur d'un environnement int6rieur 5 soit pour r6fl6chir le 
rayonnement solaire vers l'extyrieur (vitrages « antisolaires » ou « de contrdle 
solaire »), soit pour r6fl6chir le rayonnement infrarouge de longueur d'onde supyrieure k 
5 pm vers l'intyrieur (isolation thermique avec des vitrages appetes notamment 
« vitrages bas-6missifs »). 

20 Le blindage 61ectromagn6tique est la possibility d'annihiler, ou pour le moins 

de r6duire, la propagation d'ondes 61ectromagn6tiques k travers un vitrage. Cette 
possibility est souvent associ6e avec la possibility d'agir sur le rayonnement infra-rouge 
traversant le vitrage. Cette application trouve un intyrSt dans le domaine yiectronique, 
notamment pour la ryalisation de fenStres de blindage yiectromagnytique, encore 

25 appeiyes « filtres yiectromagnytiques », destinyes par exemple k Stre disposyes sur la 
face avant d'un ycran de visualisation utilisant la technologie plasma. 

Un vitrage chauffant est un vitrage dont la tempyrature peut s'yiever lorsqu'il 
est soumis k un courant yiectrique. Ce type de vitrage trouve des applications dans 
l'automobile, voire dans le bStiment, pour la ryalisation de vitres qui permettent 

30 d'empScher la formation, ou de supprimer, du givre ou de la buye, ou encore de 
supprimer la sensation de paroi froide k proximity du vitrage. 

La prysente invention se rapporte plus particuliyrement un substrat transparent, 
notamment en verre, muni d'un empilement de couches minces comportant une 
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plurality de couches fonctionnelles, ledit substrat pouvant etre utilise pour r6aliser 
alternativement ou cumulativement du contrdle thermique, du blindage 
61ectromagn6tique et du vitrage chauffant 



5 II est connu de r^aliser des empilements de couches minces pour op&er du 

contrdle thennique, et plus pr6cis6ment du contrdle solaire, qui soient capables de 
conserver k la fois leurs propri&6s thenniques et leurs propri6t6s optiques aprds 
traitement thennique, en minimisant toute apparition de d6feuts optiques ; L'enjeu 6tant 
alors d'avoir ainsi des empilements de couches minces k perfonnances 
10 optiques/lhermiques fixes, qu'ils subissent ou non par la suite un ou des traitement(s) 
thermique(s). 

Une premidre solution a 6t6 propos6e dans la demande de brevet europSen N° 
EP 718 250. Elle pr6conise d'utiliser au-dessus de la ou des couches fonctionnelles k 
base d'argent des couches-barridre k la diffusion de l'oxyg&ie, notamment k base de 
15 nitrure de silicium, et de dSposer directement les couches d'argent sur le revStement 
dtelectrique sous-jacent, sans interposition de couches de primage ou de couches 
m6talliques de protection. Cette demande de brevet d6crit notamment un empilement du 
type: 

Substrat/Si 3 N 4 ou AlN/ZnO/Ag/Nb/ZnO/Si 3 N 4 
20 Une seconde solution a 6t6 proposSe dans la demande de brevet europSen N° 

EP 847 965. Elle repose sur des empilements comprenant deux couches d'argent, et 
d6crit l'utilisation k la fois d'une couche-barridre au-dessus des couches d'argent 
(comme pr£c6demment) et d'une couche absorbante ou stabilisante, adjacente auxdites 
couches d'argent etpermettant de les stabiliser. 
25 Cette demande de brevet dScrit notamment un empilement du type : 

Substrat/SnOa/ZnO/Agl/lS^ 
Dans les deux pr6c6dentes solutions, on remarque la presence de la couche 
m&allique absorbante de « sur-bloqueur », en niobium en 1'occurrence voire en titane, 
sur les couches d'argent, permettant d'Sviter aux couches d'argent le contact avec une 
30 atmosphdre reactive oxydante ou nitrurante lors du dSpdt par pulverisation reactive 
respectivement de la couche de Sn0 2 ou de la couche de Si 3 N 4 . 

Une troisidme solution a depuis et6 divulgu6e dans la demande internationale 
de brevet N° WO 03/01 105- Elle propose de deposer la couche metallique absorbante de 
« bloqueur » non pas sur la (ou chaque) couche fonctionnelle, mais dessous, afin de 
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permettre de stabiliser la couche fonctionnelle pendant le traitement thermique et 
ameiiorer la quality optique de Tempilement aprds traitement thermique. 

Cette demande de brevet decrit notamment un empilement du type : 

Substrat/Si 3 N4/ZnO/Ti/Agl/ZnO/Si3N4/ZnO/Ti/Ag2/ZnO/Si 3 N4 
5 Toutefois, dans les plages d'epaisseurs divulguees, un tel empilement n'estpas 

utilisable pour rtaliser un vitrage chauffant ou un vitrage de blindage eiectromagnetique 
presentant une esthetique (caracteristiques optiques) acceptable. 



L'art ant6rieur connait en outre des empilements de couches minces sur 
10 substrat qui peuvent gtre utilises pour operer du contr61e thermique et du vitrage 
chauffant lorsque soutnis k un courant eiectrique. La demande internationale de brevet 
N° WO 01/14136 divulgue ainsi un empilement bi-couches d' argent supportant un 
traitement thermique de trempe, qui peut Stre utilise pour operer du contr61e solaire et 
pour produire de la chaleur lorsque soumis k une courant eiectrique. Toutefois, la 
15 resistivity de cet empilement ne permet pas vraiment de r6aliser du blindage 
eiectromagnetique efficace car sa resistance par carre R a ne peut Stre proche et a fortiori 
inf&rieure 4 1,5 ohm par carre. 

De plus, pour Papplication vitrage chauffant pour automobile, cette forte 
resistance par carre oblige k utiliser une batterie presentant une forte tension & ses 
20 bornes (de l'ordre de 42 Volts, standard disponible sur le marche) pour pouvoir operer 
un chaufFage sur toute la hauteur du vitrage. En effet, par application de la formule 
P(W) = U 2 /(R D xh 2 ), si R D =1,5 Ohm par carre, pour arriver k P = 600 W/m 2 (puissance 
dissipee estimee pour chauffer correctement) et pour obtenir une hauteur de chauffage h 
> 0,8 mdtre, il faut U > 24 Volts. 

25 

II est egalement connu de r6aliser des empilements de couches minces pour 
operer du blindage eiectromagnetique a Paide d'un substrat dot6 d'un empilement de 
protection 61ectromagn6tique presentant une bonne protection eiectromagnetique, et 
permettant k un utilisateur de visualiser facilement raflfichage des images grace k une 
30 transmittance lumineuse 61evee associee k une reflectance foible. 

Pour realiser du blindage eiectromagnetique, Tart anterieur connait aussi de la 
demande internationale de brevet N°WO 01/81262 un empilement notamment du type : 
Substrat/Si3N4/ZnO/Agl/Ti/Si3N4/ZnO/Ag2/Ti/ZnO/Si 3 N4 
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Cet empilement peut supporter un traitement thermique de trempe ou de 
bombage. Toutefois, cet empilement ne permet pas d'obtenir une resistance par carr6 
qui soit de beaucoup inf&rieure k 1,8 ohm par carr6 avec des caract&ristiques optiques 
(Tl, Rl, couleur, ...) jug£es acceptables et notamment une reflexion lumineuse dans le 
5 visible Rt,faible. 

Les empilements k base de couche d'argent sont fobriquSs dans des unites de 
fabrication trSs complexes. 

L'inconv6nient majeur de Tart anterieur reside dans le fait qu'il est imp6ratif 
10 de proc6der k des modifications majeures dans la ligne de production lorsque Ton 
souhaite utiliser la ligne de production pour fabriquer un empilement de couches minces 
sur substrat qui n'a pas la (ou les) meme(s) application(s) que l'empilement 
pr6c6demment fobriqu6 sur cette m&me Ugne. 

Cette operation dure en gSnSral plusieurs heures k plusieurs jours, est 
15 fastidieuse et engendre une perte d'argent tr6s importante car on ne peut produire de 
vitrages pendant cette p&riode de transition et de mise au point 

En particulier, dds lors que le mat&iau de la cible difi&re d'une produit au 
suivant, il faut remettre la chambre k la pression atmosph&rique avant de changer la 
cible, puis remettre la chambre sous vide (de l'ordre de 10" 6 bar), ce qui est Svidemment 
20 long et fostidieux. 

Le but de Tinvention est alors de pallier ces inconv&iients en proposant un 
substrat muni d'un empilement de couches minces et un proc&te de febrication de ce 
substrat qui permettent d'obtenir un produit utilisable altemativement ou 
cumulativement pour r^aliser du contr61e thermique et/ou du blindage 
25 61ectromagn6tique et/ou du vitrage chauflant. 

En particulier, le but de l'invention est de permettre de r6aliser toute une 
gamme de produits sans avoir k ouvrir Installation de d6p6t pour changer de cible, afin 
de permettre d'Sconomiser le temps n^cessaire k la mise k 1'atmosphSre et surtout k la 
remise sous vide de Installation aprds changement de cible. 
30 La pr6sente invention propose ainsi un empilement particulier, d&fini en terme 

de composition des diflErentes couches et d'6paisseur, qui peut 6tre utilise pour toutes 
ces applications k la fois, mais 6galement un type d'empilement, d&fini en terme de 
composition des diff&rentes couches, de plages d'Spaisseur el/ou de caract6ristiques 
optiques, dans lequel certaines valeurs d'epaisseur permettent de favoriser Putilisation 
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pour une application donn6e. Cet empilement est remarquable en ce qu'il presente une 
resistance par carr6 faible (resistance Rn< 1,5, voire ^ 1,3 Q. par carre) tout en 
conservant sensiblement ses caracteristiques lorsqu'il est sounds k un traitement 
thermique du type bombage ou trempe. 
5 Ainsi, grace k ce type d'empilement selon 1'invention, pour fabriquer des 

empilements destines k une seule ou seulement deux ou les trois application(s) 
sp6cifique(s), certain(s) parametre(s) peu(ven)t €tre changes), tel que l'epaisseur de 
certaines couches, mais la composition reste globalement identique. Quelques heures 
suffisent ainsi pour modifier la ligne de production et passer de la fabrication d'un 

10 produit ayant une ou plusieurs application(s) pr6f6ree(s) k un autre produit ayant une ou 
plusieurs autre(s) application(s) preferee(s). 

La presente invention a ainsi pour objet un substrat transparent, notamment en 
verre, selon la revendication 1. Ce substrat est muni d'un empilement de couches 
minces comportant une plurality de couches fonctionnelles, ledit empilement de couches 

15 minces comportant au moins trois couches fonctionnelles k base d' argent, ledit 
empilement prSsentant une resistance Ro < 1,5, voire ^ 1,3 Q par carre et ledit substrat 
pouvant subir au moins une operation de transformation impliquant un traitement 
thermique k une temperature d'au moins 500°C, afin de permettre de r6aliser k l'aide du 
substrat alternativement ou cumulativement du contrdle thermique et/ou du blindage 

20 eiectromagnetique et/ou du vitrage chauflant. 

Par « ledit substrat peut subir au moins une operation de transformation 
impliquant un traitement thermique k une temperature d'au moins 500°C », on entend le 
fait que le traitement ne degrade pas la qualite optique et n'engendre pas Fapparition de 
piqfires visibles k Poeil nu et/ou de flou en transmission lors de la realisation d'un 

25 bombage, d'une trempe ou d'un recuit k une temperature d'au moins 500°C ou 
sup6rieure k 500°C. 

Par ailleurs, la resistance R a revendiquee est, sauf indication contraire, 
mesur6e avant cet eventuel traitement thermique. 

Dans une premiere application pour la realisation d'un vitrage automobile, le 
30 substrat selon l'invention presente une transmission lumineuse Tl £ 70 % et une 
resistance Ra < 1,5, voire <> 1,3, voire mieux encore ^ 1,2 Q par carre. 

Dans une deuxieme application pour la realisation d'un vitrage de bfitiment, le 
substrat transparent selon l'invention presente une transmission lumineuse T L £ 40 %, 
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voire £ 50 % avec de preference une reflexion lumineuse dans le visible R L ^ 10 %, 
voire <> 8 % et lorsqu'il est associe avec au moins un autre substrat pour former un 
vitrage, ce vitrage presente une selectivity £ 2, voire > 2. 

H est rappeie ici que la s&ectivite est definie par le rapport entre la 
5 transmission lumineuse (T L ) et le facteur solaire (FS), soit par T L / FS, le facteur solaire 
repr6sentant la somme de la transmission 6nerg6tique directe (T E ) du vitrage et de 
renergie absorbee par le vitrage et r6-£mise vers l'interieur du b&timent. 

Dans une troisidme application pour la realisation d'un vitrage de blindage 
eiectromagnetique, le substrat transparent selon l'invention presente une transmission 
10 lumineuse T L £ 40 %, voire £ 50 %, voire mieux encore £ 55 % et une resistance R Q <, 
1 ,2, voire £ 1 CI par carr6. 

L'avantage majeur engendre par le feit que le substrat de blindage 
eiectromagn6tique supporte un traitement thermique du type trempe ou autre est que 
ainsi, on pent utiliser un substrat plus leger. En outre, les experiences montrent qu'il est 
15 toujours plus pratique au niveau industriel d'utiliser un substrat revStu d'un empilement 
qui supporte un traitement thermique plutdt que d'utiliser un substrat ayant subi un 
traitement thermique puis de d6poser un empilement dessus. 

Le substrat sur lequel est depose l'empilement est, de preference, en verre. 

D'une manidre habituelle, dans le cadre de la presente invention, l'empilement 
20 etant depose sur le substrat, ce substrat realise un niveau 0 et les couches deposees 
dessus r6alisent des niveaux au-dessus que Ton peut num6roter dans un ordre croissant 
avec des nombres entiers pour les distinguer. Dans le present document, la numerotation 
est uniquement utilisee pour distinguer les couches fonctionnelles et leur ordre de <J6p6t 

Par couche « superieure » ou couche « inferieure », on entend une couche qui 
25 n'est pas forc6ment depos6e respectivement strictement au-dessus ou en dessous de la 
couche fonctionnelle lors de la realisation de l'empilement, une ou plusieurs couches 
pouvant Stre intercaiees. Chaque couche fonctionnelle etant associ6e avec une ou 
plusieurs couche(s) d6pos6e(s) en dessous ou au-dessus de la couche fonctionnelle dont 
la presence dans l'empilement se justifle par rapport k cette couche fonctionnelle, on 
30 peut dire que l'association couche fonctionnelle avec sa (ou ses) couche(s) sous- 
jacente(s) et/ou sus-jacente(s) realise « un motif ». 

Selon une variante de invention, le substrat comporte au moins quatre 
couches fonctionnelles &base d' argent. 
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L'6paisseur totale des couches fonctionnelles k base d'argent est, de 
preference, sup&ieure ou egale k 25 rnn. Cette epaisseur totale est, de preference, 
comprise sensiblement entre 35 et 50 nm lorsque l'empilement comprend trois couches 
fonctionnelles et sensiblement entre 28 et 64 nm lorsque Pempilement comprend au 
5 moins quatre couches fonctionnelles. Dans une variante, la somme des epaisseurs des 
couches d'argent est inferieure k 54 nm. 

Selon une variante de rinvention, le substrat comporte au moins trois motifs 
identiques de couches fonctionnelles, chaque couche fonctionnelle etant associee dans 
chaque motif fonctionnel k au moins une couche sous-jacente et/ou sus-jacente. 
10 Selon une autre variante de rinvention, au moins une couche fonctionnelle, et 

de preference chaque couche fonctionnelle, est situSe entre au moins une couche 
dieiectrique inferieure et une couche dieiectrique superieure, lesdites couches 
dieiectriques etant, de preference, abase de ZnO, eventuellement dope k V alu mini u m . 

Selon une variante de l'invention, au moins une couche fonctionnelle, et de 
15 preference chaque couche fonctionnelle, comporte une couche superieure k base de 
Si3N4, A1N ou abase d'un melange des deux. 

Selon une variante de rinvention, le substrat est directement revStu d'une 
couche k base de Si 3 N 4 , AIN ou k base d'un melange des deux. 

Selon une variante de l'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et de 
20 preference dans chaque motif fonctionnel, une couche m6tallique absorbante superieure 
(appeiee « sur-bloqueur »), de preference k base de Ti, est situ6e entre la couche 
fonctionnelle k base d'argent et au moins une couche dieiectrique superieure. 

Selon une autre variante de rinvention, dans un motif fonctionnel au moins, et 
de preference dans chaque motif fonctionnel, une couche mStallique absorbante 
25 inferieure (appeiee « sous-bloqueur »), de preference k base de Ti, est situ£e entre au 
moins une couche dielectrique inferieure et la couche fonctionnelle k base d'argent. 

La couche m6tallique absorbante sup6rieure ou inferieure peut 6galement Stre 
constituee d'un metal ou d'un alliage k base de nickel, chrome, niobium, zirconium, 
tantale, ou aluminium. 

30 Selon une variante de rinvention, au moins un motif fonctionnel, et de 

preference chaque motif fonctionnel, presente la structure suivante : 
ZnO/Ag/. . .ZnO/Si 3 N 4 et de preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

Selon cette variante, les epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour 
l'empilement tri-couches sont, de preference : 
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ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/10 k 17/.. .5 k 15/25 k 65 nm... 5 k 15/10 & 17/ 0,2 & 3/5 £ 15/25 k 65 am 

ou 7 a 15/10 ^ 17/... 7 a 15/25 a 65 nm... Ik 15/10 & 17/0,2 a 2/7 a 15/25 & 65 nm. 

Selon cette variante egalement, les epaisseurs des couches constitutives dudit 
5 motif pour l'empilement quadri-couches sont, de preference : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/7 k 15/.. .5 k 15/23 k 65 nm... 5 a 15/7 k 15/0,2 k 3/5 k 15/23 k 65 nm 

ou 7 k 15/7 k 15/. . .7 a 15/23 k 65, nm. . . 7 a 15/7 & 15/ 0,2 & 2/7 a 15/23 k 65 nm. 

10 L'invention a egalement pour objet un proc6d6 de fabrication d'un substrat 

transparent, notamment en verre, muni d'un empilement de couches minces comportant 
une plurality de couches fonctionnelles, caracterise en ce qu'au moins trois couches 
fonctionnelles k base d'argent sont d6pos6es sur ledit substrat, en ce que ledit 
empilement pr6sente une resistance R D < 1,5, voire <> 1,3 Q, par carr6 et en ce que ledit 

15 substrat peut subir au moins une operation de transformation impliquant un traitement 
thermique k une temperature d'au moins 500°C, afin de permettre de realiser 
alternativement ou cumulativement k l'aide du substrat du contrdle thermique el/ou du 
blindage eiectromagnetique et/ou du vitrage chauffant 

Selon une variante de Tinvention, au moins quatre couches fonctionnelles k 

20 base d'argent sont depos6es sur ledit substrat. 

L'6paisseur totale des couches fonctionnelles k base d'argent deposees est, de 
preference, superieure ou egale k 25 nm. Cette 6paisseur totale est, de preference, 
comprise sensiblement entre 35 et 50 nm lorsque l'empilement comprend trois couches 
fonctionnelles et sensiblement entre 28 et 64 nm lorsque l'empilement comprend au 

25 moins quatre couches fonctionnelles. 

Selon une variante de Tinvention, au moins trois motifs identiques de couches 
fonctionnelles sont deposes sur ledit substrat, chaque couche fonctionnelle 6tant 
associee dans chaque motif fonctionnel k au moins une couche sous-jacente et/ou sus- 
jacente. 

30 Selon une variante de Tinvention, pour au moins une couche fonctionnelle, et 

de preference chaque couche fonctionnelle, au moins une couche di61ectrique inferieure 
est deposee sous ladite couche fonctionnelle et une couche dieiectrique superieure est 
deposee sur ladite couche fonctionnelle, lesdites couches dieiectriques 6tant, de 
preference, dbase de ZnO, eventuellement dope k l'aluminium. 
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Selon une variante de 1'invention, une couche superieure k base de S13N4, A1N 
ou a base d'un melange des deux est d6posee au-dessus d'au moins une couche 
fonctionnelle, et de preference au-dessus de chaque couche fonctionnelle. 

Selon une variante de rinvention, ledit substrat est directement revStu d'une 
5 couche k base de Si3N4, A1N ou k base d'un melange des deux, d6pos6e prSalablement 
au d6p6t de toutes les autres couches. 

Selon une variante de 1'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et de 
preference dans chaque motif fonctionnel, une couche m£tallique absorbante superieure, 
de preference k base de Ti, est deposee au-dessus de la couche fonctionnelle k base 
10 d'argent et au-dessous d'au moins une couche dieiectrique superieure. 

Selon une autre variante de rinvention, dans un motif fonctionnel au moins, et 
de preference dans chaque motif fonctionnel, une couche m6tallique absorbante 
inferieure, de preference k base de Ti, est d6pos6e au-dessus d'au moins une couche 
dieiectrique inferieure et au-dessous de la couche fonctionnelle k base d' argent. 
15 Selon une variante de rinvention, au moins un motif fonctionnel, et de 

preference chaque motif fonctionnel, depose present© la structure suivante : 
ZnO/Ag/. . .ZnO/Si 3 N 4 et de preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

Selon cette variante de rinvention, les epaisseurs des couches deposees 
constitutives dudit motif pour l'empilement tri-couches sont, de preference : 
20 ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/10 k 17/... 5 a 15/25 k 65 nm... 5 k 15/10 a 17/ 0,2 k 3/5 k 15/25 k 65 nm 
ou 7 k 15/10 k 17/.. .7 k 15/25 k 65 nm... 7 a 15/10 k 17/ 0,2 k 2/7 k 15/25 k 65 nm. 

Selon cette variante de rinvention egalement, les epaisseurs des couches 
deposees constitutives dudit motif pour l'empilement quadri-couches sont, de 
25 preference : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/7 k 15/.. .5 k 15/23 k 65 nm... 5 k 15/7 k 15/ 0,2 k 3/5 k 15/23 k 65 nm 

ou 7 k 15/7 k 15/.. .7 k 15/23 k 65 nm... Ik 15/7 k 15/ 0,2 a 2/7 k 15/23 k 65 nm. 

Selon une variante de rinvention, le depdt des motifs fonctionnels est opere en 
30 passant plusieurs fois ledit substrat dans un dispositif unique de fabrication, 

Selon cette variante de rinvention, lorsque ledit empilement comporte quatre 
couches fonctionnelles k base d'argent, le d6p6t des motifs est, de preference, op6r6 par 
paire en passant deux fois ledit substrat dans un dispositif unique de fabrication, selon 
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des conditions de d6pdt sensiblement identiques pour les deux passages et de 
preference, en conservant le substrat dans le vide entre les deux passages. 

Selon cette variante de Tinvention egalement, les epaisseurs des couches 
depos6es sont, de preference, sensiblement identiques lors de chacun des deux passages. 
5 Par ailleurs, lorsque le substrat selon Finvention subit une operation de 

transformation impliquant un traitement thermique h une temperature d'au moins 500°C 
sa resistance R n est, de preference, diminuee d'au moins 10 %, voire d'au moins 15 %. 

L f invention a egalement pour objet un vitrage de contrdle thermique et/ou de 
blindage eiectromagnetique et/ou chauffant incorporant au moins un substrat selon 
10 Finvention. 

I/invention a egalement pour objet Tutilisation du substrat selon Tinvention 
pour r6aliser altemativement ou cumulativement du contrdle thermique et/ou du 
blindage eiectromagnetique et/ou du vitrage chauffant 

15 Avantageusement, les economies r6alis6es par la mise en oeuvre du procede 

selon Finvention lors de la realisation d'empilement selon Finvention sont enormes, car 
il n'est plus necessaire d'arrSter la ligne de production pendant de longues journees ou 
au moins de longues heures lorsque Fon veut produire des empilements ayant une (ou 
plusieurs) application(s) difF6rente(s). Quelques heures suffisent pour modifier les 
20 parametres de production sur la ligne et obtenir un produit commercialisable ayant F(ou 
les) application(s) souhait6e(s). 

Avantageusement egalement, le substrat selon Finvention peut Stre utilise pour 
r6aliser des vitrages monolithiques, double ou triple vitrages, vitrages feuillet6s, pour 
r6aliser altemativement ou cumulativement du contrdle thermique et/ou du blindage 
25 eiectromagnetique et/ou du vitrage chauffant 

Ainsi, pour Fapplication automobile, il est possible de realiser un vitrage 
feuillete incorporant un substrat selon Finvention, ce vitrage realisant k la fois : 

du contr61e thermique (et plus precisement du controle solaire pour 
refiechir vers Fext6rieur du v6hicule le rayonnement solaire), 
30 - du blindage eiectromagnetique pour proteger Finterieur du vehicule du 

rayonnement eiectromagnetique ext6rieur et. 

du vitrage chauffant permettant de firire fondre du givre ou de vaporiser 

delabuee. 
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De mdme, pour Papplication Mtiment, il est possible de rSaliser un double 
vitrage incorporant un substrat selon Pinvention, ce vitrage r6alisant k la fois, 

du contrSle thermique (du contrdle solaire pour r6fl6chir vers Pext&ieur 
de la piSce 6quip6e du vitrage le rayonnement solaire et/ou de Pisolation thermique pour 
5 i6fl6chir vers Pint&rieur de la pidce 6quip6e du vitrage le rayonnement interne) : 

du blindage 61ectromagn6tique pour prot6ger Pint6rieur de la pidce 
6quip6e du vitrage du rayonnement 61ectromagn6tique ext&ieur, et 

du vitrage chauffant permettant de d6sembuer ou d'empgcher la 
formation de bu6e et d'empScher la sensation de « paroi jfroide » a proximity du vitrage. 
10 Avantageusement, ces vitrages incorporant un substrat selon Pinvention 

prSsentent des couleurs en reflexion et en transmission esth&iquement acceptables. 

La pr6sente invention sera mieux comprise k la lecture de la description 
d6taill6e ci-aprds d'exemples de r6alisation non limitatifs et des figures ci-jointes : 
15 • La figure 1 illustre les valeurs de taux de reflexion lumineuse vers 

Pext&rieur des exemples 1 1 et 13 en fonction de la longueur d'onde X ; 

• La figure 2 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 
de Pexemple 21 selon Pinvention et de Pexemple comparatif 22 en fonction de la 
longueur d'onde X, ainsi que la courbe de Parry-Moon de density d'6nergie solaire D en 

20 fonction de la longueur d'onde X ; 

• La figure 3 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 
de Pexemple 21 selon Pinvention et de Pexemple comparatif 22 en fonction de la 
longueur d'onde X, ainsi que la sensibilit6 de Pceil humain Y sur une Schelle H 
normalise ; 

25 • La figure 4 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 

des exemples 23 et 24 selon Pinvention et de Pexemple comparatif 25 en fonction de la 
longueur d'onde X, ainsi que la courbe de Parry-Moon de density d'energie solaire D en 
fonction de la longueur d'onde X ; et 

• La figure 5 illustre un schema d'assemblage d'un vitrage de blindage 
30 61ectromagn6tique mettant en oeuvre le substrat selon Pinvention. 
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1- Exemples d'empilements pout des vitrages chauffant et plus 
particulferement pour des pare-hrise aliments en 12 V 

La puissance dissip6e pour chauffer correctement est estimSe g6n6ralement k 
600 W/m 2 . 

5 Or P(W) = U 2 /(Roxh 2 ). Si U=12V, il feut R D = 1 Ohm par carr6 pour h = 50 

cm ; h correspondant k la hauteur de la « fendtre » dans laquelle est r6alis6 le chauffage 
afin d'empScher la formation de bu6e el/ou de givre (en pratique, la tension U est de 12 
k 14 V, ce qui correspond k la tension aux bornes des batteries de la majority des 
vShicules de locomotion actuellement produits ; toutefois, cette tension pourrait 6tre 
10 comprise entre 12 et 24 V). 

Pour Fapplication automobile, un empilement prSsentant les caract&ristiques 
suivantes (en feuillete) peut Stre jugS satisfaisant : 

• R D < 1,2 Ohm par carrS ; 

• Bonne qualit6 (pas de d&Eauts perceptibles a l'ceil nu) aprds bombage ; 
15 • T L £ 70% et R L limine ; 

• Couleur en r6flexion jugSe esth6tique (de pr6f<§rence a* < 0 et b* < 0) ; 

• durability m£canique et chimique satisfaisantes. 

Les solutions k deux couches d'argent encapsutees dans des diSlectriques ne 
pennettent pas d'obtenir a la fois une T L £ 70 %, une resistance R D < 1,2 Q par carr£ et 
20 une couleur acceptable. 

Pour parvenir au resultat souhaitS, il apparait preferable : 

• de positionner l'empilement de couches comportant les couches 
fonctionnelles en face 3 (la fece 1 6tant la face la plus k l'exterieur du 
v6hicule et la face 4 6tant la face la plus k l'int£rieur) ; et 

25 • de d6poser plus de deux couches d'argent eu 6gard a l'Spaisseur totale 

des couches d'argent necessaire. 
Des exemples de constitution d'empilements selon Tinvention sont donn6s ci- 
aprSs avec des empilements k trois couches fonctionnelles (exemples 11, 12 et 14) et k 
quatre couches fonctionnelles (exemples 15 et 16), les r6sultats ayant 6t6 mesur6s apr&s 
30 une operation de trempe k 620 °C pendant environ 8 min. 
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Exemple 1 1 selon rinvention. tri-couches : 



Couches 



Epaisseur 
(nm) 



Si 3 N 4 



37 



ZnO 



Agl 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



49 



ZnO 



Ag2 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



53 



ZnO 



Ag3 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



29 



10 



exterieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/verre ( 



,6mm)/habitacle 



Exemple 12 selon 1'invention. tri-couches : Meme empilement que l'exemple 
1 1 avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
(epaisseur de l'ordre de 0,5 nm a 1 nm) 

Exemple 13. exemple comparatif bi-couches : 



Couches 



Epaisseur (nm) 



Si 3 N 4 



24 



ZnO 



8 



Agl 



8 



ZnO 



Si 3 N 4 



70 



ZnO 



8 



Ag2 



ZnO 



6 



Si 3 N 4 



26 



exterieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/verre (l,6mm)/habitacle avec en 
outre un sous-bloqueur en titane au-dessous de chaque couche fonctionnelle (epaisseur 
de l'ordre de 0,5 nm a 1 nm) 

Exemple 14 selon rinvention. tri-couches : 



Couches 


Si 3 N 4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 N 4 


Epaisseur 
(nm) 


37 


7 


12,5 


8 


52 


7 


13,5 


8 


52 


7 


14 


8 


31 



15 



exterieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/verre (l,6mm)/habitacle 
Caracteristiques techniques des vitrages feuilletes mesurees : 



Exemple 


Ra 
(Ohm/a) 


T L (%) 


T E (%) 


Rl(%) 
ext. 


a*(Rext) 


b*(Rext) 


Re(%) 


11 


1,09 


70,4 


30,4 


12,1 


-10,9 


11,7 


46,0 


12 


1,00 


70,1 


30,8 


14,2 


-9,3 


7,9 


46,1 


13 


4,60 


76,1 


46,1 


17,8 


-4,8 


-1,9 


29,8 


14 


1,00 


70,5 


31,4 


11,5 


"7,5 


2 ? 7 


44,8 



Exem ple IS selon rinvention. quadri-couches : 









mm 






w 






m® 






mm 


m 




mm- 




m ■ 






t ' 


'SMI* 








m 








m 


m 


■■■m 







20 



exterieur/ver^^ 
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Exemple 16 selon l'invention. quadri-couches 



ill y^WW^m 



w 



ext£rieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/Verre (l,6mm)/habitacle 
Cet exemple 16 est obtenu par double passage du substrat dans une unity de 

5 d6p6t d'un empilement k deux couches d'argent 



Caract&ristiques techniques des vitrages feuillet^s mesur^es : 



Exemple 


Rd 
(Ohm/D) 


T L (%) 


T E (%) 


Rl(%) 
ext. 


a*(Rext) 


b*(Rext) 


Re(%) 


15 


1,4 


70,1 


38,9 


11,3 


6,1 


-9,9 


31,8 


16 


1,03 


70,3 


31,7 


8,3 


-1,8 


-2,5 


40,4 



10 La r&sistivitS des empilements, calcul6e k partir de la resistance par carr6e 

mesur6e sans contact k l'aide d'un dispositif Nagy est de Pordre de 4,2. 10" 6 Ohmxm 
pour les exemples tri-couches selon l'invention 11 et 12, alors qu'elle est de 1'ordre de 
7.10" 6 Ohm.cm pour l'exemple bi-couches comparatif 13. 

Les exemples selon l'invention 11, 12, 14, 15 et 16 sont relativement stables 
1 5 en terme de Tl, Rl et couleur. 

Les valeurs de reflexion 6nerg6tique sont trds 61ev6es, ce qui 6tait attendu au 
regard de l'Spaisseur cumutee d'argent (3x12,75 nm). Une excellente selectivity (Ti/FS 
proche, voire sup6rieure k 2 pour un 6chantillon feuillety) a 6t6 obtenue. 

La resistivity des couches d'argent indues dans les empilements tri-couches 
20 comportant des couches d'argent prSsentant une epaisseur d'environ 13 nm est 
etonnamment basse par rapport aux valeurs obtenues avec un empilement bi-couches 
comportant des couches d'argent pr6sentant une epaisseur d' environ 8 a 9 nm. 

La qualit6 optique des quatre exemples selon l'invention aprds bombage est 
25 satisfeisante : il n'y a pas de flou ni de piqQres de corrosion observable dans les 
conditions habituelles. 

La durability chimique et m6canique de ces empilements selon l'invention est 

6galement trds bonne. 



30 
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2- Exemples d'empilements pout des vitrages de contr61e tfaermique. 
particnli^Tement de contrdle solaite pour le b&timent 

Les perfotmances d'un produit de contrdle solaire sont 6valu6es k partir du 
crit&re de « selectivity », c'est k dire le rapport entre la transmission lumineuse du 
5 vitrage (T L ) et le pourcentage d'ynergie solaire penetrant k l'interieur du bStiment 
(Facteur Solaire -F.S.). Afin d'obtenir la plus importante s61ectivite possible, tout en 
gardant un bon niveau de transmission lumineuse (necessaire pour le confort des 
occupants des locaux), il est important de chercher k obtenir un vitrage qui assurera une 
coupure en transmission aussi abrupte que possible entre le domaine visible et le 
10 domaine infrarouge et ainsi 6viter la transmission de l'energie contenue dans cette partie 
du spectre (courbe Parry-Moon ; PM). Le spectre ideal d'un vitrage de contrdle solaire 
est done une fonction creneau assurant la transmission dans le visible et coupant 
totalement dans l'infirarouge. 

La definition d'empilements tri-couches et quadri-couches d'argent selon 
15 Tinvention permet d'augmenter cette selectivity. En effet, pour des 6paisseurs d'argent 
et de dieiectrique bien choisies, le spectre en transmission d'un vitrage comportant ce 
type d'empilement se rapproche d'une fonction creneau et permet done, k niveau de 
transmission 6gal, d'augmenter sensiblement la selectivity, Ceci peut etre obtenu sans 
perdre la neutrality en couleur des vitrages, aussi bien en transmission qu'en reflexion. 

20 

Des exemples de constitution d'empilements sont donnes ci-aprds avec des 
empilements k trois couches fonctionnelles (exemples 21 et 23) et k quatre couches 
fonctionnelles (exemple 24), compares avec des empilements k deux couches 
fonctionnelles (exemples 22 et 25), respectivement pour obtenir un niveau transmission 
25 de 50 % (exemples 21 et 22), et un niveau transmission de 60 % (exemples 23 k 25) et 
une selectivity optimisee. 

Tous ces exemples ont ete realises selon le schema suivant : 
exterieur/verre (6 mm)/empilement/espace(15 mm)/verre (6 mm)/intyrieur, 
avec un espace rempli d'argon k 90 % et 10 % d'air sec et les rysultats donnes 
30 ci-aprds ont yty mesurys aprds une opyration de trempe a 620 °C pendant environ 8 min. 
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Exemnles 21 tri-couches selon Invention et 22 bi-couches comnaratif 
pr6sentant chacun u ne tranamigginn Inmin euse de 50 % (6oaisseurs des couches en mm): 



Ex 


Verre 


Si 3 N 4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 N 4 


21 


6 mm 


35 


10 


16,2 


10 


55 


10 


16,2 


10 


55 


10 


16,2 


10 


33 


22 


6mm 


26 


10 


9,2 


10 


63 


10 


19 


10 


20 











juste au-dessus de chaque couche fonctionnelle. 
Caract6ristiqnes techni ques mesur6es : 





(%) 


(nm) 


Pe 

(%) 


Rint 

(%) 




aint* 


bi„t* 


(%) 


L ex t* 


aext* 


bext* 


T B 
(P.M. ! 
masse2) 


Ti/Te 


Ex.21 


50,2 


501 


6,6 


12,7 


42,3 


-3,4 


-3,1 


13,8 


43,9 


-1,0 


-1,3 


20,0 


2,51 


Ex.22 


49,3 


514 


3,3 


23,0 


55,1 


0,7 


5,9 


19,2 


50,9 


-3,1 


-9,2 


24,2 


2,04 



mesurees ici en transmission. 

10 Exemples 23 tri-couches selon 1 'invention. 24 quadri-couches selon 

l'invention et 25 bi-couches comnaratif nresentant chacun une tr ansmission lummeuse 
de 60 % fepaisseurs des couches en nm): 











m 






m 




m 






p3 




li 


m 






. || 


; .. .- 


■ A? 

m 


)$ 


H 








j 3 






'ir 


if 


- » 










- # 




r>: 


I§ 


: ts.; 






12.5, 

■ 


11 








Kg 






:> :, ■ 

iiif& 

* '-*. 


• i: 




\ || 




iM 




pff;; 


32',. 


lilt 






11 . 






a, 


g 




i i 

\ 


nri 


- ■> 


Une 


■< A ft '. i. 

couche di 


5 sur-bloq 


ueur en Ti d'environ 1 nm d'6paiss 


jeuri 


i en outre 6t6 positionnSe 
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juste sur chaque couche fonctionnelle. 



Cajacteristiques techniq ues mesurees : 
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T L 
(%) 


(nm) 


Pe 

(%) 


Rint 

(%) 


JL-qnt 


a- t * 


Uint 


Rext 

(%) 


T ,* 


51 .* 




T B 
(P.M. 
masse2) 




23 


57,0 


541 


3,5 


12,3 


41,7 


-0,9 


-8,6 


12,7 


42,3 


-2,6 


-8,7 


25,2 


2,26 


24 


58,0 


537 


2,9 


12,6 


42,2 


-6,6 


0,7 


12,2 


41,5 


-4,5 


-1,7 


24,8 


2,34 


25 


60,1 


515 


3,2 


19,0 


50,7 


2,1 


1,3 


15,7 


46,6 


-2,2 


-9,8 


29,5 


2,04 



exprim£e pax X<j et la puret6 



exprimSe par p e sont mesurSes ici en transmission. 



La comparaison des spectres des exemples selon l'invention 21, 23 et 24 avec 
5 les exemples comparatifs 22 et 25 sur l'ensemble du spectre solaire, illustr6e figures 2 a 
4, montre bien que les empilements tri-couches permettent de se rapprocher de la 
fonction crdneau (pente trta abrupte de la chute de transmission vers 780 nm (fin du 
domaine visible, d6but du domaine infrarouge). II en va de meme pour les empilements 
quadri-couches. Par ailleurs, cette augmentation de la selectivity n'est pas obtenue au 

10 detriment de la colorim6trie du vitrage, la couleur en reflexion ext&ieure du vitrage 
6tant neutre (dans le systdme L*a*b*) a* et b* 6tant nSgatifi et de foible valeur absolue. 
De plus, la couleur en transmission n'a pas une plus grande puret6, ce qui permet aux 
occupants des locaux d'apprecier l'environnement exterieur en vraies couleurs, Ce 
dernier point est observable sur la figure 3 montrant la superposition des spectres des 

15 exemples 21 et 22 et de la sensibilit6 de Toeil humain. En effet, ce graphique montre que 
le filtre optique r6alis6 k l'aide de l'empilement de couches minces de l'exemple 21 est 
plus large, en terme de longueur d'onde, que la distribution de la sensibility de l'ceil 
humain. 



20 3- Exemples d'empilements pour des vitrages de blindage 61ectromagn6tique 

et plus particulferement pour des Sc rans plasma 

La structure de l'empilement r6alis6 pour verifier l'int6rSt de l'invention pour 
le blindage 61ectromagn6tique est la suiyante : _ 
25 substrat en verre clair (2mm)/empilement de couches minces prSsentant au 

moins trois couches fonctionnelles. 

La trempe r6alis6e pr&ilablement aux mesure a et6 provoquSe par un recuit du 
substrat muni de l'empilement a une temperature d'environ 620 °C pendant 5 min. 
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Exemple 31 selon rinvention. guadri-couches 




avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
(6paisseur de l'ordre de 0,5 nm a lnm) 



Exemple 32 selon rinvention. guadri-couches : 



iiSSS^ii&i^tMViVi'iiV 



wm 



Mill 



mm 



. SO 



avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
10 (6paisseur de Poidre de 0,5 nm k 1 nm) 



Exemple 33 selon rinvention. guadri-couches 

IS 




10 i MS 34 ^ 



avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
1 5 (6paisseur de Tordre de 0,5 nm & 1 nm) 



20 



25 



Caract6ristiques techniques mesurSes aprds recuit : 



Exemple 


R D (Ohm/D) 


resistivity 
(l(r 6 fi.cm) 


T L (%) 


Rl(%) 


(nm) 


Pe(%) 


31 


0,9 


4,5 


72 


6 


490 


9 


32 


0,7 


3,9 


70 


10 


450 


5 


33 


1,2 


4,8 


72 


7 


520 


5 



la purete exprimee par p e sont 



mesur£es ici en reHexion. 



II apparait que la trempe entraine une baisse de la resistivity de l'argent et 
entraine une modification tres limitee des proprieties optiques de l'empilement. En effet, 
pour l'exemple 31, la resistance de cet empilement avant recuit etait Ro =l,l£Vn (pour 
une resistivite de 5,5. 10" 6 Ohm.cm) soit une diminution d'environ 18 %, pour l'exemple 
32, la resistance de cet empilement avant recuit etait Ra=0,9fl/D (pour une resistivite de 
5,0.10"* Ohm.cm) soit une diminution d'environ 22 % et pour l'exemple 33, la 
resistance de cet empilement avant recuit 6tait R D =l,5n/D soit une diminution 
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d' environ 20 %. Toutefois, la trempe n'entralne pas de modification majeure de la 
couleur. 



L'empilement selon l'invention peut Stre utilisS dans un assemblage prSsentant 
5 par exemple la structure illustrSe figure 5, afin de rSaliser un filtre 61ectromagn6tique 
pour un Scran utilisant la technologie plasma. Cet assemblage comporte : 

1- Une couche anti-reflet optionnelle ; 

2- Un substrat en verre clair, qui pourrait 6galement Stre teint6 ; 

3- Un empilement de couches minces pr&sentant au moins trois couches 
10 fonctionnelles ; 

4- Une feuille de matfere plastique en PVB, qui pourrait 6galement gtre en 
PSA optionnelle ; 

5- Un film PET optionnel. 

L'empilement de couches minces est ainsi positionnS en fece deux de 
15 Tassemblage. 

Le substrat recevant l'empilement peut gtre trempS aprSs le d6p6t de 
l'empilement. 

La prSsente invention est d6crite dans ce qui prScdde k titre d'exemple. II est 
20 entendu que l'homme du metier est k mSme de iSaliser diff&rentes variantes de 
Tinvention sans pour autant sortir du cadre du brevet tel que d6fini par les 
revendications. 
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REVENDICATIONS 



PCT/FR2004/050614 



1. Substrat transparent, notamment en verre, muni d'un empilement de 
couches minces comportant une plurality de couches fonctionnelles, caract6ris6 en ce 
5 que ledit empilement de couches minces comporte au moins trois couches 
fonctionnelles a base d'argent, en ce que ledit empilement pr6sente une resistance Ro < 
1,5 £1 par carre et en ce que ledit substrat peut subir au moins une operation de 
transformation impliquant un traitement thermique k une temperature d'au moins 
500°C. 

10 2. Substrat transparent selon la revendication 1, caract£ris6 en ce qu'il 

pr6sente une transmission lumineuse Tl ^ 70 %. 

3. Substrat transparent selon la revendication 1, caract6ris6 en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L £ 40 % et en ce que lorsqu'il est associe avec 
au moins un autre substrat pour former un vitrage, ce vitrage pr6sente une selectivity ^ 

15 2. 

4. Substrat transparent selon la revendication 1, caract£ris6 en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L ^ 40 % et une resistance R D <> 1, 1 Q par carre. 

5. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
pr6cedentes, caract6ris6 en ce qu'il comporte au moins quatre couches fonctionnelles k 

20 base d'argent 

6. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
piecedentes, caract£rise en ce que l'epaisseur totale des couches fonctionnelles k base 
d'argent est superieure ou 6gale k 25 nm et est de preference comprise entre 35 et 50 nm 
lorsque l'empilement comprend trois couches fonctionnelles et entre 28 et 64 nm 

25 lorsque l'empilement comprend au moins quatre couches fonctionnelles. 

7. Substrat transparent selon l*une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comporte au moins trois motifs identiques de 
couches fonctionnelles, chaque couche fonctionnelle etant associee dans chaque motif 
fonctionnel k au moins une couche sous-jacente et/ou sus-jacente. 

30 8. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

pr6cedentes, caract6ris6 en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 
chaque couche fonctionnelle, est situSe entre au moins une couche dieiectrique 
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infSrieure et une couche di&ectrique sup&ieure, lesdites couches di^lectriques 6tant, de 
preference, dbase de ZnO, 6ventuellement dope k raluminium. 

9. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
pr6cedentes, caract£ris£ en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 

5 chaque couche fonctionnelle, comporte une couche superieure k base de Si 3 N4, A1N ou k 
base d'un melange des deux. 

10. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
pr6c6dentes, caract£ris6 en ce qu'il est directement revStu d'une couche k base de 
Si 3 N 4 , A1N ou k base d'un melange des deux. 

10 11. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

pr6c6dentes, caract&ris6 en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference 
dans chaque motif fonctionnel, une couche mStallique absorbante superieure, de 
preference k base de Ti, est situSe entre la couche fonctionnelle k base d'argent et au 
moins une couche di61ectrique superieure. 

15 12. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 1 k 10, 

caract£ris£ en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque 
motif fonctionnel, une couche m&allique absorbante inferieure, de preference dbase de 
Ti, est situ6e entre au moins une couche dieiectrique inferieure et la couche 
fonctionnelle dbase d'argent. 

20 13. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

pr6c6dentes, caract6ris6 en ce qu'au moins un motif fonctionnel, et de preference 
chaque motif fonctionnel, pr6sente la structure suivante : ZnO/Ag/...ZnO/Si3N 4 et de 
preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

14. Substrat transparent selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6 en ce 
25 que les epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour l'empilement tri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/10 a 17/.. .5 k 15/25 k 65 nm... 5 a 15/10 k III 0,2 a 3/5 a 15/25 k 65 nm. 

15. Substrat transparent selon la revendication 13, caract&risfi en ce que les 
30 epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour Pempilement quadri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

5 k 15/7 k 15/.. .5 k 15/23 k 65 nm... 5 k 15/7 k 15/ 0,2 k 3/5 k 15/23 k 65 nm. 
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16. Proc6d6 de fabrication d'un substrat transparent, notamment en verre, 
muni d'un empilement de couches minces comportant une plurality de couches 
fonctionnelles, caract6ris6 en ce qu'au moras trois couches fonctionnelles k base 
d'argent sont d6pos6es sur ledit substrat, en ce que ledit empilement pr6sente une 

5 resistance R n < 1,5 Q par carre et en ce que ledit substrat peut subir au moins une 
operation de transformation impliquant un traitement thermique k une temperature d'au 
moins 500°C. 

17. Proc6de selon la revendication 16, caract6ris£ en ce qu'au moins quatre 
couches fonctionnelles k base d'argent sont depos6es sur ledit substrat 

10 18. Proc6de selon la revendication 16 ou la revendication 17, caract6ris6 en 

ce que l'epaisseur totale des couches fonctionnelles k base d'argent deposees est 
superieure ou egale k 25 nm et est de preference comprise entre 35 et 50 nm lorsque 
l'empilement comprend trois couches fonctionnelles et entre 28 et 64 nm lorsque 
r empilement comprend au moins quatre couches fonctionnelles. 

15 19. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 16 & 18, caract6ris6 

en ce qu'au moins trois motifs identiques de couches fonctionnelles sont deposes sur 
ledit substrat, chaque couche fonctionnelle 6tant associee dans chaque motif fonctionnel 
k au moins une couche sous-jacente et/ou sus-jacente. 

20. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 16 k 19, caract6ris6 

20 en ce que pour au moins une couche fonctionnelle, et de preference chaque couche 
fonctionnelle, au moins une couche dieiectrique inferieure est d6pos6e sous ladite 
couche fonctionnelle et une couche dieiectrique superieure est d6posee sur ladite couche 
fonctionnelle, lesdites couches dieiectriques etant, de preference, a base de ZnO, 
eventuellement dope k l'aluminium. 

25 21. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 k 20, caract6ris6 

en ce qu'une couche sup6rieure k base de Si 3 N 4 , A1N ou k base d'un melange des deux 
est d6posee au-dessus d'au moins une couche fonctionnelle, et de preference au-dessus 
de chaque couche fonctionnelle. 

22. Proc6d6 selon l'une quelconque des revendications 16 k 21, caract€ris6 
30 en ce que ledit substrat est directement revStu d'une couche k base de Si 3 N4, A1N ou k 

base d'un melange des deux. 

23. Procede selon Time quelconque des revendications 16 k 22, caracterise 
en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque motif 
fonctionnel, une couche m6tallique absorbante superieure, de preference k base de Ti, 
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est d6pos6e au-dessus de la couche fonctionnelle k base d'argent et au-dessous d'au 
moins une couche dieiectrique superieure. 

24. Precede selon Tune quelconque des revendications 16 k 22, caract£ris6 
en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque motif 

5 fonctionnel, une couche metallique absorbante inferieure, de preference k base de Ti, est 
d6pos6e au-dessus d'au moins une couche dieiectrique inferieure et au-dessous de la 
couche fonctionnelle k base d'argent. 

25. Precede selon Tune quelconque des revendications 16 k 24, caract6ris6 
en ce qu'au moins un motif fonctionnel, et de preference chaque motif fonctionnel, 

10 d6pos6 pr6sente la structure suivante: ZnO/Ag/...ZnO/Si 3 N 4 et de preference la 
structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N4. 

26. Precede selon la revendication precedente, caract6ris6 en ce que les 
epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour 1'empilement tri-couches sont : 
ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

15 5h 15/10 k 17/.. .5 k 15/25 k 65 nm... 5 k 15/10 k 17/ 0,2 k 3/5 k 15/25 k 65 nm. 

27. Precede selon la revendication 25, caract6ris£ en ce que les epaisseurs 
des couches constitutives dudit motif pour 1'empilement quadri-couches sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 
5 k 15/7 k 15/.. .5 k 15/23 k65 nm... 5 k 15/7 k 15/0,2 k 3/5 k 15/23 k65 nm. 
20 28. Precede selon rune quelconque des revendications 16 k 27, caract6ris6 

en ce que le d£p6t des motifs fonctionnels est op6r6 en passant plusieurs fois ledit 
substrat dans un dispositif unique de febrication. 

29. Precede selon la revendication precedente, caract6ris6 en ce que lorsque 
ledit empilement comporte quatre couches fonctionnelles k base d'argent, le depdt des 

25 motifs est op6re par pake en passant deux fois ledit substrat dans un dispositif unique de 
febrication. 

30. Precede selon la revendication precedente, caracterise en ce que les 
epaisseurs des couches d6pos6es sont sensiblement identiques lors de chacun des deux 
passages. 

30 31. Precede selon Tune quelconque des revendications 16 k 30, caract6ris6 

en ce que lorsque ledit substrat subit une operation de transformation impliquant un 
traitement thermique k une temperature d'au moins 500°C sa resistance R D est diminuee 
d'au moins 10 %, voire d'au moins 15 %. 
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32. Vitrage de contrdle thermique et/ou de blindage 61ectromagn6tique et/ou 
chauffant incorporant au moins un substrat selon Tune quelconque des revendications 1 
k 15. 

33. Utilisation du substrat selon Tune quelconque des revendications 1^15, 
5 pour rSaliser alternativement ou cumulativement du contrdle thermique et/ou du 

blindage 61ectromagn6tique et/ou du vitrage chauffant. 
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SUBSTRAT TRANSPARENT UTILISABLE ALTERNATIVEMENT OU 
CUMULATIVEMENT POURLE CONTR6LE THERMIQUE, LE BLINDAGE 
ELECTROMAGNETIQUE ET LE VITRAGE CHAUFFANT 

La pr6sente invention se rapporte au domaine des vitrages pouvant etre utilis6s 
alternativement ou cumulativement dans trois applications particulieres : le contrdle 
thermique (antisolaire et isolation thermique), le blindage electromagnetique et le 
vitrage chauffant, tout en pouvant, de preference, subir des operations de transformation 
impliquant un traitement thermique a une temperature d'au moins 500°C (il peut 
notamment s'agir d'une trempe, d'un recuit ou d'un bombage). 

Le controle thermique est la possibility d'agir sur le rayonnement solaire et/ou 
le rayonnement infrarouge de grande longueur d'onde traversant un vitrage separant un 
enviroxuiement exterieur d'un environnement interieur, soit pour r£flechir le 
rayonnement solaire vers l'ext6rieur (vitrages « antisolaires » ou «de contr61e 
solaire »), soit pour reflechir le rayonnement infrarouge de longueur d'onde superieure a 
5 ixm vers l'int6rieur (isolation thermique avec des vitrages appeles notamment 
« vitrages bas-emissifs »), 

Le blindage electromagnetique est la possibility d'annihiler, ou pour le moins 
de r6duire> la propagation d'ondes 61ectromagn6tiques a travers un vitrage. Cette 
possibility est souvent associee avec la possibility d'agir sur le rayonnement infra-rouge 
traversant le vitrage. Cette application trouve un interSt dans le domaine electronique, 
notamment pour la realisation de fenetres de blindage electromagnetique, encore 
appelees « filtres electromagnetiques », destinees par exemple a etre disposees sur la 
face avant d'un ecran de visualisation utilisant la technologie plasma. 

Un vitrage chauffant est un vitrage dont la temperature peut s'elever lorsqu'il 
est soumis a un courant electrique. Ce type de vitrage trouve des applications dans 
1' automobile, voire dans le batiment, pour la realisation de vitres qui permettent 
d'empScher la formation, ou de supprimer, du givre ou de la buee, ou encore de 
supprimer la sensation de paroi froide a proximity du vitrage. 

La presente invention se rapporte plus particulierement un substrat transparent, 
notamment en verre, muni d'un empilement de couches minces comportant une 
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pluralite de couches fonctionnelles, ledit substrat pouvant etre utilis6 pour realiser 
alternativement ou cumulativement du contr61e thermique, du blindage 
61ectromagnetique et du vitrage chauffant. 

II est connu de realiser des empilements de couches minces pour op6rer du 
controie theimique, et plus pr<§cis<§ment du contrdle solaire, qui soient capables de 
conserver k la fois leurs proprietes thermiques et leurs propriStes optiques apres 
traitement thermique, en minimisant toute apparition de defauts optiques ; L'enjeu etant 
alors d ? avoir ainsi des empilements de couches minces a performances 
optiques/thermiques fixes, qu'ils subissent ou non par la suite un ou des traitement(s) 
thermique(s). 

Une premiere solution a 6X6 propos6e dans la demande de brevet europeen N° 
EP 718 250. Elle preconise d'utiliser au-dessus de la ou des couches fonctionnelles a 
base d'argent des couches-barriere a la diffiision de l'oxyg6ne, notamment a base de 
nitrure de silicium, et de d6poser directement les couches d'argent sur le revetement 
dielectrique sous-jacent, sans interposition de couches de primage ou de couches 
metalliques de protection. Cette demande de brevet decrit notamment un empilement du 
type: 

Substrat/Si 3 N 4 ou AlN/ZnO/Ag/Nb/ZnO/Si 3 N 4 

Une seconde solution a ete proposee dans la demande de brevet europeen N° 
EP 847 965. Elle repose sur des empilements comprenant deux couches d'argent, et 
decrit l'utilisation a la fois d'une couche-barrifcre au-dessus des couches d'argent 
(comme prec^demment) et d'une couche absorbante ou stabilisante, adjacente auxdites 
couches d'argent et permettant de les stabiliser, 

Cette demande de brevet d6crit notamment un empilement du type : 
Substrat/Sn02/ZnO/Agl/Nb/Si 3 N4/ZnO/Ag2/Nb/Sn02/Si 3 N4 

Dans les deux precedentes solutions, on remarque la presence de la couche 
metallique absorbante de « sur-bloqueur », en niobium en 1' occurrence voire en titane, 
sur les couches d'argent, permettant d'eviter aux couches d'argent le contact avec une 
atmosphere reactive oxydante ou nitrurante lors du depot par pulverisation reactive 
respectivement de la couche de Sn02 ou de la couche de Si 3 N 4 . 

Une troisteme solution a depuis 6t6 divulgu6e dans la demande Internationale 
de brevet N° WO 03/01 105. Elle propose de deposer la couche metallique absorbante de 
« bloqueur » non pas sur la (ou chaque) couche fonctionnelle, mais dessous, afin de 
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permettxe de stabiliser la couche fonctionnelle pendant le traitement thermique et 
ameliorer la qualit6 optique de l'empilement apres traitement thermique. 

Cette demande de brevet d6crit notamment un empilement du type : 

Substrat/Si 3 N4/ZnO/Ti/Agl/ZnO/Si3N4/ZnO/Ti/Ag2/ZnO/Si 3 N4 

Toutefois, un tel empilement n'est pas utilisable pour realiser un vitrage 
chauffant ou un vitrage de blindage electromagnetique car sa resistance est trop elevee. 

L'art anterieur connait en outre des empilements de couches minces sur 
substrat qui peuvent etre utilises pour operer du contrdle thermique et du vitrage 
chauffant lorsque soumis a un courant eiectrique. La demande internationale de brevet 
N° WO 01/14136 divulgue ainsi un empilement bi-couches d'argent supportant un 
traitement thermique de trempe, qui peut etre utilise pour operer du controle solaire et 
pour produire de la chaleur lorsque soumis a une courant electrique. Toutefois, la 
resistivite de cet empilement ne permet pas de realiser du blindage electromagnetique 
car sa resistance par carre R D ne peut 6tre inferieure a 1,5 ohms par carre. De plus, cette 
forte resistance par carre oblige a utiliser une batterie presentant une forte tension h ses 
bornes (de Tordre de 42 Volts, standard disponible sur le marche) pour pouvoir operer 
un chauffage sur toute la hauteur du vitrage. En effet, par application de la formule 
P(W) = U 2 (V 2 )/(R a xh 2 ), si R a =l,5 Ohm par carre, pour arriver a P = 600 W/m 2 
(puissance dissipee estimee pour chauffer correctement) et pour obtenir une hauteur de 
chauffage h > 0,8 metre, il faut U > 24 Volts. 

II est egalement connu de realiser des empilements de couches minces pour 
operer du blindage electromagnetique a l'aide d'un substrat dote d*un empilement de 
protection electromagnetique presentant une bonne protection electromagnetique, et 
permettant a un utilisateur de visualiser facilement Taffichage des images grace k une 
transmittance lumineuse elevee associee a une reflectance faible. 

Pour realiser du blindage electromagnetique, Tart anterieur connait aussi de la 
demande international de brevet N°WO 01/81262 un empilement notamment du type : 
Substrat/Si 3 N4/ZnO/Agl/Ti/Si3N4/ZnO/Ag2/Ti/ZnO/Si 3 N4 

Cet empilement peut supporter un traitement thermique de trempe ou de 
bombage. Toutefois, cet empilement ne permet pas d'obtenir une resistance par carre 
qui soit de beaucoup inferieure a 1,8 ohm par carre. 
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Les empilements k base de couche d'argent sont fabriques dans des unit6s de 
fabrication tres complexes. 

L' inconvenient majeur de 1'art anterieur reside dans le fait qu'il est imperatif 
de proceder a des modifications majeures dans la ligne de production lorsque l'on 
souhaite utiliser la ligne de production pour fabriquer un empilement de couches minces 
sur substrat qui n'a pas la (ou les) meme(s) applications) que 1' empilement 
precedemment fabrique sur cette meme ligne. 

Cette opdration dure en general plusieurs jours, est fastidieuse et engendre une 
perte d'argent tres importante car on ne peut produire de vitrages pendant cette periode 
de transition et de mise au point. 

Le but de l'invention est alors de pallier ces inconv6nients en proposant un 
empilement et un procede de fabrication qui permettent d'obtenir un produit utilisable 
alternativement ou cumulativement pour realiser du contrdle thermique et/ou du 
blindage electromagnetique et/ou du vitrage chauffant. 

La presente invention propose ainsi un empilement particulier, defmi en terme 
de composition des differentes couches et d'epaisseur, qui peut 6tre utilise pour toutes 
ces applications a la fois, mais egalement un type d' empilement, defmi en terme de 
composition des differentes couches, de plages d'epaisseur et/ou de caracteristiques 
optiques, dans lequel certaines valeurs d'epaisseur permettent de favoriser l'utilisation 
pour une application donnee. Cet empilement est remarquable en ce qu'il presente une 
resistance par carre faible (resistance R Q < l,5,voire <: 1,3 Q. par carre) tout en 
conservant sensiblement ses caracteristiques lorsqu'il est soumis a un traitement 
thermique du type bombage ou trempe. 

Ainsi, grace a ce type d'empilement selon l'invention, pour fabriquer des 
empilements destines a une seule ou seulement deux applications specifique(s), 
certain(s) parametre(s) peu(ven)t etre change(s), tel que l'epaisseur de certaines 
couches, mais la composition reste globalement identique. Quelques heures suffisent 
ainsi pour modifier la ligne de production et passer de la fabrication d'un produit ayant 
une ou deux application(s) pr6feree(s) a un autre produit ayant une ou deux autre(s) 
application(s) pr6feree(s). 

La presente invention a ainsi pour objet un substrat transparent, notamment en 
verre, muni d'un empilement de couches minces comportant une pluralite de couches 
fonctionnelles, caracterise en ce que ledit empilement de couches minces comporte au 
moins trois couches fonctionnelles a base d'argent, en ce que ledit empilement presente 
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une resistance R a < 1,5, voire <1,3Q par carre et en ce que ledit substrat peut subir au 
moins une operation de transformation impliquant un traitement thermique a une 
temperature d'au moins 500°C, afin de permettre de realiser k l'aide du substrat 
alternativement ou cumulativement du controle thermique et/ou du blindage 
5 eiectromagnetique et/ou du vitrage chauffant. 

Par « ledit substrat peut subir au moins une operation de transformation 
impliquant un traitement thermique a une temperature d'au moins 500°C », on entend le 
fait que le traitement ne degrade pas la qualite optique et n'engendre pas 1* apparition de 
piqures visibles a 1'oeil nu et/ou de flou en transmission lors de la realisation d'un 
10 bombage, d'une trempe ou d'un recuit a une temperature d'au moins 500°C. 

Dans une premiere application pour la realisation d'un vitrage automobile, le 
substrat selon l'invention presente une transmission lumineuse T L > 70 % et une 
resistance Rq < 1,5, voire < 1,3, voire mieux encore < 1,2 Q par carre. 

Dans une deuxieme application pour la realisation d'un vitrage de b&timent, le 
15 substrat transparent selon 1' invention presente une transmission lumineuse T L > 40 %, 
voire > 50 % et lorsqu'il est associe avec au moins un autre substrat pour former un 
vitrage, ce vitrage presente une selectivity > 2. 

II est rappete ici que la selectivity est definie par le rapport entre la 
transmission lumineuse (T L ) et le facteur solaire (FS), soit par T L / FS, le facteur solaire 
20 representant la somme de la transmission energetique directe (T E ) du vitrage et de 
Tenergie absorbee par le vitrage et re-6mise vers Tinterieur du batiment. 

Dans une troisieme application pour la realisation d'un vitrage de blindage 
electromagnetique, le substrat transparent selon 1'invention presente une transmission 
lumineuse T L > 40 %, voire > 50 %, voire mieux encore 5: 55 % et une resistance R D < 
25 1,1 , voire < 1 Q par carre. 

L'avantage majeur engendre par le fait que le substrat de blindage 
electromagn6tique supporte un traitement thermique du type trempe ou autre est que 
ainsi, on peut utiliser un substrat plus leger. En outre, les experiences montrent qu'il est 
toujours plus pratique au niveau industriel d'utiliser un substrat rev£tu d'un empilement 
30 qui supporte un traitement thermique plutot que d'utiliser un substrat ayant subi un 
traitement thermique puis de deposer un empilement dessus. 

Le substrat sur lequel est depose 1'empilement est, de preference, en verre. 
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D'une maniere habituelle, dans le cadre de la presente invention, l'empilement 
etant depose stir le substrat, ce substrat realise un niveau 0 et les couches deposees 
dessus realisent des niveaux au-dessus que Ton peut numSroter dans un ordre croissant 
avec des nombres entiers pour les distinguer. Dans le present document, la numerotation 
est uniquement utilisee pour distinguer les couches fonctionnelles et leur ordre de depot. 

Par couche « superieure » ou couche « inferieure », on entend une couche qui 
n'est pas forc&ment deposee respectivement strictement au-dessus ou en dessous de la 
couche fonctionnelle lors de la realisation de l'empilement, une ou plusieurs couches 
pouvant etre intercalees. Chaque couche fonctionnelle etant associee avec une ou 
plusieurs couche(s) deposee(s) en dessous ou au-dessus de la couche fonctionnelle dont 
la presence dans Tempilement se justifie par rapport a cette couche fonctionnelle, on 
peut dire que r association couche fonctionnelle avec sa (ou ses) couche(s) sous- 
jacente(s) et/ou sus-jacente(s) realise « un motif ». 

Selon une variante de 1'invention, le substrat comporte au moins quatre 
couches fonctionnelles k base d'argent 

L'epaisseur totale des couches fonctionnelles k base d'argent est, de 
preference, superieure ou 6gale a 25 nm et est comprise sensiblement entre 35 et 50 nm 
lorsque l'empilement comprend trois couches fonctionnelles et sensiblement entre 28 et 
64 nm lorsque l'empilement comprend quatre couches fonctionnelles. Dans une 
variante, la somme des epaisseurs des couches d'argent est inferieure k 54nm. 

Selon une variante de invention, le substrat comporte au moins trois motifs 
identiques de couches fonctionnelles, chaque couche fonctionnelle 6tant associee dans 
chaque motif fonctionnel a au moins une couche(s) sous-jacente(s) et/ou sus-jacente(s). 

Selon une autre variante de invention, au moins une couche fonctionnelle, et 
de preference chaque couche fonctionnelle, est situee entre au moins une couche 
dielectrique inferieure et une couche dielectrique superieure, lesdites couches 
dielectriques etant, de preference, a base de ZnO, eventuellement dop6 k V aluminium. 

Selon une variante de Tinvention, au moins une couche fonctionnelle, et de 
preference chaque couche fonctionnelle, comporte une couche superieure k base de 
Si 3 N 4 , A1N ou a base d'un melange des deux. 

Selon une variante de Invention, le substrat est directement revetu d'une 
couche k base de Si 3 N 4| A1N ou a base d'un m61ange des deux. 

Selon une variante de 1'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et de 
preference dans chaque motif fonctionnel, une couche metallique absorbante superieure 
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(appelee « sur-bloqueur »), de preference ft base de Ti, est situ6e entre la couche 
fonctionnelle a base d' argent et an moins une conche dielectrique superieure. 

Selon une autre variante de l'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et 
de pr6f6rence dans chaque motif fonctionnel, une couche metallique absorbante 
inferieure (appelee « sous-bloqueur »), de preference a base de Ti, est situee entre au 
moins une couche di61ectrique inferieure et la couche fonctionnelle ft base d'argent. 

La couche metallique absorbante superieure ou inferieure peut egalement etre 
constitute d'un metal ou d'un alliage a base de nickel, chrome, niobium, zirconium, 
tantale, ou aluminium. 

Selon une variante de rinvention, au moins un motif fonctionnel, et de 
pr6f6rence chaque motif fonctionnel, presente la structure suivante : 
ZnO/Ag/. . .ZnO/Si 3 N 4 et de preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

Selon cette variante, les epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour 
l'empilement tri-couches sont, de preference : 
ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 
7 a 15/10 a 17/... 7 ft 15/25 ft 65, nm... 7ft 15/10 a 17/ 0,2 a 2/7 a 15/25 a 65 nm. 

Selon cette variante 6galement, les epaisseurs des couches constitutives dudit 
motif pour l'empilement quadri-couches sont, de preference : 
ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 
7 a 15/7 a 15/... 7 ft 15/23 a 65, nm... 7 a 15/7 a 15/ 0,2 a 2/7 a 15/23 a 65 nm. 

L'invention a egalement pour objet un proc6de de fabrication d'un substrat 
transparent, notamment en verre, muni d'un empilement de couches minces comportant 
une pluralite de couches fonctionnelles, caract6ris6 en ce qu'au moins trois couches 
fonctionnelles a base d'argent sont deposees sur ledit substrat, en ce que ledit 
empilement presente une resistance R D < 1,5, voire < 1,3 Q par carre et en ce que ledit 
substrat peut subir des operations de transformation impliquant un traitement thermique 
a une temperature d'au moins 500°C, afm de permettre de realiser alternativement ou 
cumulativement ft 1'aide du substrat du controle thermique et/ou du blindage 
electromagnetique et/ou du vitrage chauffant. 

Selon une variante de Vinvention, au moins quatre couches fonctionnelles ft 
base d'argent sont deposees sur ledit substrat. 

L'epaisseur totale des couches fonctionnelles a base d'argent deposees est, de 
preference, superieure ou egale ft 25 nm et est comprise sensiblement entre 35 et 50 nm 
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lorsque l'empilement comprend trois couches fonctionnelles et sensiblement entre 28 et 
64 nm lorsque l'empilement comprend quatre couches fonctionnelles. 

Selon une variante de l'invention, au mo ins trois motifs identiques de couches 
fonctionnelles sont deposes sur ledit substrat, chaque couche fonctionnelle etant 
associee dans chaque motif fonctionnel & au moins une couche(s) sous-jacente(s) et/ou 
sus-jacente(s). 

Selon une variante de l'invention, pour au moins une couche fonctionnelle, et 
de preference chaque couche fonctionnelle, au moins une couche dielectrique inferieure 
est deposee sous ladite couche fonctionnelle et une couche dielectrique superieure est 
deposee sur ladite couche fonctionnelle, lesdites couches dielectriques etant, de 
preference, a base de ZnO, Sventuellement dope a I'aluminium. 

Selon une variante de l'invention, une couche superieure a base de Si 3 N 4 , A1N 
ou a base d'un melange des deux est deposee au-dessus d'au moins une couche 
fonctionnelle, et de preference au-dessus de chaque couche fonctionnelle. 

Selon une variante de l'invention, ledit substrat est directement revStu d'une 
couche a base de Si 3 N 4 , A1N ou a base d'un melange des deux, deposee prealablement 
au depdt de toutes les autres couches, 

Selon une variante de l'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et de 
preference dans chaque motif fonctionnel, une couche m&allique absorbante superieure, 
de preference a base de Ti, est deposee au-dessus de la couche fonctionnelle k base 
d' argent et au-dessous d'au moins une couche dielectrique superieure. 

Selon une autre variante de l'invention, dans un motif fonctionnel au moins, et 
de preference dans chaque motif fonctionnel, une couche metallique absorbante 
inf6rieure, de preference a base de Ti, est deposee au-dessus d'au moins une couche 
dielectrique inferieure et au-dessous de la couche fonctionnelle a base d' argent. 

Selon une variante de l'invention, au moins un motif fonctionnel, et de 
preference chaque motif fonctionnel, d6pose presente la structure suivante : 
ZnO/Ag/. . .ZnO/Si 3 N 4 et de preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

Selon cette variante de l'invention, les epaisseurs des couches deposes 
constitutives dudit motif pour l'empilement tri-couches sont, de preference : 
ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 
7 a 15/10 a 17/... 7 k 15/25 a 65, nm... 7 a 15/10 k 111 0,2 a 2/7 a 15/25 k 65 nm. 
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Selon cette variante de l'invention egalement, les 6paisseurs des couches 
deposees constitutives dudit motif pour l'empilement quadri-couches sont, de 
preference : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

7 a 15/7 a 15/.. .7 a 15/23 a 65, nm... 7a 15/7 a 15/ 0,2 k 2/7 a 15/23 a 65 m 

Selon une variante de l'invention, le depot des motifs fonctionnels est oper6 en 
passant plusieurs fois ledit substrat dans un dispositif unique de fabrication. 

Selon cette variante de l'invention, lorsque ledit empilement comporte quatre 
couches fonctionnelles a base d' argent, le dep6t des motifs est, de preference, opera par 
paire en passant deux fois ledit substrat dans un dispositif unique de fabrication, selon 
des conditions de d6p6t sensiblement identiques pour les deux passages. 

Selon cette variante de l'invention egalement, les epaisseurs des couches 
deposees sont, de preference, sensiblement identiques lors de chacun des deux passages. 

L'invention a 6galement pour objet un vitrage de controle thermique et/ou de 
blindage 61ectromagnetique et/ou chauffant incorporant au moins un substrat selon 
Finvention. 

L'invention a Sgalement pour objet l'utilisation du substrat selon l'invention 
pour realiser alternativement ou cumulativement du controle thermique et/ou du 
blindage electromagnetique et/ou du vitrage chauffant. 

Avantageusement, les economies r6alis6es par la mise en ceuvre du proc6de 
selon Finvention lors de la realisation d'empilement selon Invention sont 6normes, car 
il n'est plus necessaire d'arrSter la ligne de production pendant de longues journees 
lorsque Ton veut produire des empilements ayant une (ou plusieurs) application(s) 
differente(s). Quelques heures suffisent pour modifier les parametres de production sur 
la ligne et obtenir un produit commercialisable ayant T(ou les) application(s) 
souhaitee(s). 

Avantageusement egalement, le substrat selon l'invention peut etre utilise pour 
realiser des vitrages monolithiques, double ou triple vitrages, vitrages feuillet&s, pour 
realiser alternativement ou cumulativement du controle thermique et/ou du blindage 
electromagn6tique et/ou du vitrage chauffant. 

Ainsi, pour l'application automobile, il est possible de realiser un vitrage 
feuillete incorporant un substrat selon Finvention, ce vitrage realisant a la fois ; 
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du controle thermique (et plus precisement du controle solaire pour 
reflechir vers T exterieur du vehicule le rayonnement solaire), 

du blindage electromagnetique pour proteger Tinterieur du vehicule du 
rayonnement 61ectromagnetique exterieur et 
5 du vitrage chauffant permettant de faire fondre du givre ou de vaporiser 

de la buee. 

De meme, pour T application batiment, il est possible de realiser un double 
vitrage incorporant un substrat selon Tinvention, ce vitrage realisant k la fois, 

du contrSle thermique (du controle solaire pour reflechir vers 1' exterieur 
10 de la piece 6quipee du vitrage le rayonnement solaire et/ou de Tisolation thermique pour 
reflechir vers PintSrieur de la piece equip6e du vitrage le rayonnement interne) : 

du blindage electromagn6tique pour protSger Tinterieur de la piece 
equipee du vitrage du rayonnement electromagnetique exterieur, et 

du vitrage chauffant permettant de desembiier ou d'empecher la 
1 5 formation de buee et d'empScher la sensation de « paroi froide » a proximite du vitrage. 

Avantageusement, ces vitrages incorporant un substrat selon Tinvention 
presentent des couleurs en rSflexion et en transmission esthetiquement acceptables. 

La presente invention sera mieux comprise k la lecture de la description 
20 detaillee ci-apres d ! exemples de realisation non limitatifs et des figures ci-jointes : 

• La figure 1 illustre les valeurs de taux de reflexion lumineuse vers 
T exterieur des exemples 1 1 et 13 en fonction de la longueur d'onde X ; 

• La figure 2 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 
de 1'exemple 21 selon Tinvention et de l'exemple comparatif 22 en fonction de la 

25 longueur d'onde A, ainsi que la courbe de Parry-Moon de densite d'energie solaire D en 
fonction de la longueur d'onde X ; 

• La figure 3 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 
de l'exemple 21 selon Tinvention et de Texemple comparatif 22 en fonction de la 
longueur d'onde A, ainsi que la sensibilite de Toeil humain Y sur une echelle H 

30 normalisee ; 

• La figure 4 illustre les taux de transmission lumineuse, respectivement, 
des exemples 23 et 24 selon Tinvention et de Texemple comparatif 25 en fonction de la 
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longueur d'onde \ ainsi que la courbe de Parry-Moon de densite d'energie solaire D en 
fonction de la longueur d'onde A ; et 

• La figure 5 illustre un schema d' assemblage d'un vitrage de blindage 
electromagnetique mettant en csuvre le substrat selon F invention. 

1- Exemples d'empilements pour des vitrages chauffant et p lu s 

particuli&rement pour des pare-brise alimentes en 12 V 

La puissance dissipee pour chauffer correctement est estimee generalement k 

600 W/m 2 . 

0r p(W) « U 2 (V 2 )/(R D xh 2 ), Si U=12V, il faut R a = 1 Ohm par carre pour h = 
50 cm; h correspondant a la hauteur de la « fenetre » dans laquelle est realise le 
chauffage afm d'empScher la formation de buee et/ou de givre (en pratique, la tension U 
est de 12 a 14 V, ce qui correspond a la tension aux bornes des batteries de la majorite 
des vehicules de locomotion actuellement produits ; toutefois, cette tension pourrait etre 
comprise entre 12 et 24 V). 

Pour 1' application automobile, un empilement presentant les caracteristiques 
suivantes (en feuillete) peut etre juge satisfaisant : 

• R D £ 1 ,2 Ohm par carre ; 

• Bonne qualite (pas de d&fauts perceptibles k l'ceil nu) apres bombage ; 

• T L >70% et R L limitee ; 

• Couleur enreflexionjugeeesthetique(depr6ferencea sf! <0etb* <0) ; 

• durabilit6s m6canique et chimique satisfaisantes, 

Les solutions a deux couches d'argent encapsulees dans des dielectriques ne 
permettent pas d'obtenir a la fois une T L > 70 %, une resistance R G < 1,2 Q. par carre et 
une couleur acceptable. 

Pour parvenir au resultat souhaite, il apparait pr6f6rable : 

• de positionner l'empilement de couches comportant les couches 
fonctionnelles en face 3 ; et 

• de deposer plus de deux couches d'argent eu egard a l'epaisseur totale 
des couches d' argent necessaire, 

Des exemples de constitution d'empilements selon ^invention sont donnes ci- 
apres avec des empilements a trois couches fonctionnelles (exemples 11 et 12) et a 
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quatre couches fonctionnelles (exemple 14), les r6sultats ayant ete mesur6s apres une 
operation de trempe a 620 °C pendant environ 8 min. 



Exemple 1 1 selon Tinvention, tri-couches 



Couches 



Epaisseur 
(nm) 



Si 3 N 4 



37 



ZnO 



7 



Agl 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



49 



ZnO 



Ag2 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



53 



ZnO 



Ag3 



12,5 



ZnO 



Si 3 N 4 



29 



exterieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/verre ( 



,6mm)/habitacle 



Exemple 12 selon Tinvention, tri-couches : M eme empilement que l'exemple 
1 1 avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
(epaisseur de l'ordre de 0,5 nm a 1 nm) 



Exemple 13. exemple comparatif bi-couches : 



Couches 


Si 3 N 4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N 4 


Epaisseur (nm) 


24 


8 


8 


6 


70 


8 


7 


6 


26 



avec en outre un sous-bloqueur en titane au-dessous de chaque couche fonctionnelle 
(epaisseur de l'ordre de 0,5 nm k 1 nm) 

Caracteristiques techniques mesurees : 



Exemple 


Ro 
(Ohm/D) 


T L (%) 


T E (%) 


Rl(%) 
ext. 


a*(Rext) 


b*(Rext) 


Re(%) 


11 


1,09 


70,4 


30,4 


12,1 


-10,9 


11,7 


46,0 


12 


1,00 


70,1 


30,8 


14,2 


-9,3 


7,9 


46,1 


13 


4,60 


76,1 


46,1 


17,8 


-4,8 


-1,9 


29,8 



La resistivite des empilements, calculee a partir de la resistance par carree 
mesuree sans contact a Taide d'un dispositif Nagy est de l'ordre de 4,2. 10" 6 Ohmxm 
pour les exemples tri-couches selon l'invention 11 et 12, alors qu'elle est de l'ordre de 
7.1CT 6 Ohm.cm pour l'exemple bi-couches comparatif 13. 

Les exemples selon l'invention 11 et 12 sont relativement stables en terme de 
Tl, Rl et couleur. 

Les valeurs de r6flexion energ6tique sont tres 61evees, ce qui etait attendu au 
regard de l'epaisseur cumulee d ! argent (3x12,75 nm). Une excellente selectivite (Tl/FS 
proche, voire superieure a 2 pour un echantillon feuillete) a ete obtenue. 
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Exemple 14 selon V invention, quadri-couches : 



S13N4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si 3 K 4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N,i 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 N., 


ZnO 


A^4 


ZnO 




30 


8 


7 


7 


57 


8 


7 


8 


58 


8 


7,5 


7 


50 


8 


7,5 


7 


23 



exterieur/verre (2,lmm)/PVB (0,76mm)/Ag3/Ag2/Agl/verre (l,6mm)/habitacle 



Caracteristiques techniques mesurees : 



Exemple 


Rq 
(Ohm/D) 


T L (%) 


T E (%) 


Rl(%) 
ext. 


a*(Rext) 


b*(Rext) 


Re(%) 


14 


1,4 


70,1 


38,9 


11,3 


6,1 


-9,9 


31,8 



La resistivite des couches d'argent indues dans les empilements tri-couches 
comportant des couches d'argent presentant une epaisseur d' environ 13 nm est 
etonnamment basse par rapport aux valeurs obtenues avec un empilement bi-couches 
comportant des couches d'argent presentant une epaisseur d' environ 8 a 9 nm. 



La qualite optique des trois exemples selon 1'invention apres bombage est 
satisfaisante : il n'y a pas de flou ni de piqures de corrosion observable dans les 
conditions habituelles. 

La durabilite chimique et mecanique des empilements est egalement tres 

bonne. 

2- Exemples d' empilements t?our des vitrages de controle thermiqu e, 
particulierement de controle solaire pour le batiment 

Les performances d'un produit de controle solaire sont evalu6es a partir du 
critere de « selectivity », c'est a dire le rapport entre la transmission lumineuse du 
vitrage (T L ) et le pourcentage d'energie solaire penetrant a l'interieur du batiment 
(Facteur Solaire -F.S.). Afm d'obtenir la plus importante s&ectivite possible, tout en 
gardant un bon niveau de transmission lumineuse (necessaire pour le confort des 
occupants des locaux), il est important de chercher a obtenir un vitrage qui assurera une 
coupure en transmission aussi abrupte que possible entre le domaine visible et le 
domaine infrarouge et ainsi eviter la transmission de l'energie contenue dans cette partie 
du spectre (courbe Parry-Moon ; PM). Le spectre ideal d'un vitrage de controle solaire 
est done une fonction creneau assurant la transmission dans le visible et coupant 
totalement dans l'infrarouge. 
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La definition d'empilements tri-couches et quadri-couches d' argent selon 
l'invention permet d'augmenter cette selectivity En effet, pour des epaisseurs d'argent 
et de dielectrique bien choisies, le spectre en transmission d'un vitrage comportant ce 
type d'empilement se rapproche d'une fonction creneau et permet done, k niveau de 
transmission egal, d'augmenter sensiblement la selectivite. Ceci peut Stre obtenu sans 
perdre la neutrality en couleur des vitrages, aussi bien en transmission qu'en reflexion. 




Des exemples de constitution d'empilements sont donnas ci-apres avec des 
empilements a trois couches fonctionnelles (exemples 21 et 23) et k quatre couches 
10 fonctionnelles (exemple 24), compares avec des empilements a deux couches 
fonctionnelles (exemples 22 et 25), respectivement pour obtenir un niveau transmission 
de 50 % (exemples 21 et 22), et un niveau transmission de 60 % (exemples 23 a 25) et 
une s61ectivite optimisee. 

Tous ces exemples ont 6te realises selon le schema suivant : 
1 5 exterieur/verre (6 mm)/empilement/espace(l 5 mm)/verre (6 mm)/interieur, 

avec un espace rempli d'argon a 90 % et 10 % d'air sec et les resultats donnas 
ci-apres ont et6 mesures apres une operation de trempe a 620 °C pendant environ 8 min. 

Hxem ples 21 tri-couches selon Invention et 22 bi-couches comparatif 
20 presentant chacun une transmission lumineuse de 50 % (epaisseurs d es couches en run): 



Bx 


Verre 


Si 3 N 4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 N 4 


21 


6 mm 


35 


10 


16,2 


10 


55 


10 


16,2 


10 


55 


10 


16,2 


10 


33 


22 


6mm 


26 


10 


9,2 


10 


63 


10 


19 


10 


20 











Une couche de sur-bloqueur en Ti d' environ 1 nm d'epaisseur a en outre ete positionnee 
juste au-dessus de chaque couche fonctionnelle. 

Caracteristiques techn i ques mesurees : 





Tl 
(%) 


(nm) 


Pe 

(%) 


Rint 

(%) 


L* 


a* 


b* 


Rext 

(%) 


L* 


a* 


b* 


T B 
(P.M.. 
masse2) 


Tl/T e 


Ex. 
21 


50,2 


501 


6,6 


12,7 


42,3 


3,4 


3,1 


13,8 


43,9 


1,0 


1,3 


20,0 


2,51 


Ex.22 


49,3 


514 


3,3 


23,0 


55,1 


0,7 


5,9 


19,2 


50,9 


3,1 


9,2 


24,2 


2,04 



25 
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Exemples 23 tri-couches selon rinvention, 24 cmadri-couches selon 
T invention et 25 bi-couches comparatif presentant chacun une transmission lumineuse 
de 60 % (epaisseurs des couches en nm): 



Ex 




ZnO 




ZnO 


Si 3 K, 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


SljN4 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


S13K4 


ZnO 


Au4 


ZnO 




23 


30 


15 


14 


15 


50 


15 


U 


15 


50 


15 


M 


15 


50 










24 


24 


15 


12,5 


15 


52 


15 


12,5 


15 


52 


15 


12,5 


15 


52 


15 


12,5 


15 


24 


25 


25 


10 


%5 


15 


52 


15 


17 


15 


17 



















5 Une couche de sur-bloqueur en Ti d' environ 1 nm d'epaisseur a en outre ete positionnee 

juste sur chaque couche fonctionnelle. 



Caracteristiques techniques mesurSes : 





T L 
(%) 


\ 
(nm) 


Pe 

(%) 


Rint 

(%) 


L* 


a* 


b* 


Rext 

(%) 


L* 


a* 


b* 


T E 

(P.M. masse2) 


Tl/Te 


23 


57,0 


541 


3,5 


12,3 


41,7 


-0,9 


-8,6 


12,7 


42,3 


-2,6 


-8,7 


25,2 


2,26 


24 


58,0 


537 


2,9 


12,6 


42,2 


-6,6 


0,7 


12,2 


41,5 


-4,5 


-1,7 


24,8 


2,34 


25 


60,1 


515 


3,2 


19,0 


50,7 


2,1 


1,3 


15,7 


46,6 


-2,2 


-9,8 


29,5 


2,04 
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La comparaison des spectres des exemples selon rinvention 21, 23 et 24 avec ' 
les exemples comparatifs 22 et 25 sur 1' ensemble du spectre solaire, illustree figures 2 a *' 
4, montre bien que les empilements tri-couches permettent de se rapprocher de la > 
fonction creneau (pente tres abrupte de la chute de transmission vers 780 nm (fin du 

15 domaine visible, debut du domaine infrarouge). II en va de meme pour les empilements 
quadri-couches. Par ailleurs, cette augmentation de la s61ectivite n'est pas obtenue au 
detriment de la colorim6trie du vitrage, la couleur en reflexion exterieure du vitrage 
etant neutre (dans le systeme L*a*b*) a* et b* etant ndgatifs et de faible valeur absolue. 
De plus, la couleur en transmission n'a pas une plus grande purete, ce qui permet aux 

20 occupants des locaux d'appr6cier l'environnement exterieur en vraies couleurs. Ce 
dernier point est observable sur la figure 3 montrant la superposition des spectres des 
exemples 21 et 22 et de la sensibilite de l'oeil humain. En effet, ce graphique montre que 
le filtre optique realise a l'aide de l'empilement de couches minces de l'exemple 21 est 
plus large, en terme de longueur d'onde, que la distribution de la sensibilite de l'ceil 

25 humain. 
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3- Exemples d'empilements pour des vitrages de blindage electromagn6tique 
et plus particulierement pour des ecrans plasma 

La structure de l'empilement realise pour verifier l'interet de 1' invention pour 
5 le blindage electromagnetique est la suivante : 

substrat en verre clair (6mm)/empilement de couches minces presentant au 
moins trois couches fonctionnelles. 

La trempe rSalisee prealablement aux mesure a ete provoquee par une trempe 
apres une trempe du substrat muni de Pempilement a une temperature d'environ 620 °C 
10 pendant 5 min. 



Exemple 31 selon rinvention, quadri-couches : 



SI3N4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


S13N4 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


Si 3 N,| 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 H, 


ZnO 


A&4 


ZnO 


Si*N,, 


22 


15 


12,5 


10 


48 


15 


12,5 


10 


43 


15 


12,5 


10 


48 


15 


12,5 


10 


22 



avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
15 (epaisseur de Tordre de 0,5 nm a lnm) 



Exemple 32 selon rinvention, quadri-couches : 



SI3N4 


ZnO 


Agl 


ZnO 


Si*N< 


ZnO 


Ag2 


ZnO 


SijN4 


ZnO 


Ag3 


ZnO 


Si 3 N 4 


ZnO 


Ag4 


ZnO 


S13N4 


30 


15 


14 


10 


65 


15 


14 


10 


60 


15 


14 


10 


65 


15 


14 


10 


30 



avec en outre un sur-bloqueur en titane au-dessus de chaque couche fonctionnelle 
20 (epaisseur de l'ordre de 0,5 nm a 1 nm) 



Caracteristiques techniques mesurees apres recuit : 



Exemple 


Ro (Ohm/D) 


resistivite 
(lO^O.cm) 


T L (%) 


Rl(%) 


\. 
(nm) 


Pe(%) 


31 


0,9 


4,5 


72 


6 


490 


9 


32 


0,7 


3,9 


70 


10 


450 


50 



II apparait que la trempe entralne une baisse de la resistivite de 1' argent 
25 (vraisemblablement par am61ioration de la cristallisation de 1' argent) et entralne une 
modification tres limitee des proprietes optiques de 1'empilement (due 
vraisemblablement a l'oxydation du bloqueur et a la cristallisation de 1'argent). En effet, 
pour l'exemple 31, la resistance de cet empilement avant recuit etait R D =1,1Q/D (soit 
une rdsistivite de S^.IO" 6 Ohm.cm) et pour l'exemple 32, la r6sistance de cet 
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empilement avant recuit 6tait R a =0,9Q/D (soit une resistivite de 5,0. 10" 6 Ohm.cm). 
Toutefois, la trempe n'entrame pas de modification majeure de la couleur. 

L' empilement selon Pinvention peut etre utilise dans un assemblage presentant 
5 par exemple la structure illustr6e figure 5, afin de realiser un filtre electromagn6tique 
pour un ecran utilisant la technologie plasma. Cet assemblage comporte : 

1- Une couche anti-reflet optionnelle ; 

2- Un substrat en verre clair, qui pourrait egalement Stre teinte ; 

3- Un empilement de couches minces pr6sentant au moins trois couches 
10 fonctionnelles ; 

4~ Une feuille de matiere plastique en PVB, qui pourrait egalement etre en 

PSA optionnelle ; 
5- Un film PET optionnel. 

1/ empilement de couches minces est ainsi positionne en face deux de 
15 1' assemblage. 

Le substrat recevant V empilement peut etre trempe apres le depot de 
T empilement. 

La presente invention est dScrite dans ce qui precede a titre d'exemple. II est 
20 entendu que rhomme du metier est a meme de realiser differentes variantes de 
Tinvention sans pour autant sortir du cadre du brevet tel que dSfini par les 
revendications. 
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KEVENDICATIONS 

1. Substrat transparent, notamment en verre, muni (Tun empilement de 
couches minces comportant une plurality de couches fonctionnelles, caracterise en ce 
5 que ledit empilement de couches minces comporte au moins trois couches 
fonctionnelles a base d'argent, en ce que ledit empilement presente une resistance Rq < 
1,5 Q par carre et en ce que ledit substrat pent subir au moins une operation de 
transformation impliquant un traitement thermique a une temperature d'au moins 
500°C 

10 2. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 

presente une transmission lumineuse Tl 5: 70 %. 

3. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L > 40 % et en ce que lorsqu'il est associe avec 
au moins un autre substrat pour former un vitrage, ce vitrage presente une selectivity > 

15 2, 

4. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L > 40 % et une resistance Rq < 1,1 Q par carr6. 

5. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comporte au moins quatre couches fonctionnelles k 

20 base d'argent. 

6. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
prec£dentes, caracterise en ce que Tepaisseur totale des couches fonctionnelles k base 
d'argent est superieure ou egale a 25 ran et est de preference comprise entre 35 et 50 nm 
lorsque Tempilement comprend trois couches fonctionnelles et entre 28 et 60 nm 

25 lorsque l'empilement comprend quatre couches fonctionnelles. 

7. Substrat transparent selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comporte au moins trois motifs identiques de 
couches fonctionnelles, chaque couche fonctionnelle etant associee dans chaque motif 
fonctionnel a au moins une couche(s) sous-jacente(s) et/ou sus-jacente(s). 

30 8. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

precedentes, caracterise en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 
chaque couche fonctionnelle, est situSe entre au moins une couche dielectrique 
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REVENDICATIONS 

1. Substrat transparent, notamment en verre, muni d'un empilement de 
couches minces comportant une pluralite de couches fonctionnelles, caracterise en ce 
5 que ledit empilement de couches minces comporte au moins trois couches 
fonctionnelles a base d 5 argent, en ce que ledit empilement presente une resistance R a < 
1,5 Q par carre et en ce que ledit substrat peut subir au moins une operation de 
transformation impliquant un traitement thermique a une temperature d'au moins 
500°C. 

10 2. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 

presente une transmission lumineuse T L > 70 %. 

3. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L > 40 % et en ce que lorsqu'il est associe avec 
au moins un autre substrat pour former un vitrage, ce vitrage presente une selectivity > 

15 2. 

4. Substrat transparent selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente une transmission lumineuse T L > 40 % et une resistance R D < 1,1 Q par carre. 

5. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comporte au moins quatre couches fonctionnelles a 

20 base d' argent. 

6. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que l'epaisseur totale des couches fonctionnelles a base 
d'argent est superieure ou egale & 25 nm et est de preference comprise entre 35 et 50 nm 
lorsque T empilement comprend trois couches fonctionnelles et entre 28 et 64* nm 

25 lorsque 1' empilement comprend quatre couches fonctionnelles. 

7. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il comporte au moins trois motifs identiques de 
couches fonctionnelles, chaque couche fonctionnelle 6tant associee dans chaque motif 
fonctionnel a au moins une couche(s) sous-jacente(s) et/ou sus-jacente(s). 

30 8. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

precedentes, caracterise en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 
chaque couche fonctionnelle, est situ6e entre au moins une couche dielectrique 
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inferieure et une couche dielectrique superieure, lesdites couches dielectriques etant, de 
preference, abase de ZnO, <§ventuellement dope a 1' aluminium. 

9. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caract6ris6 en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 

5 chaque couche fonctionnelle, comporte une couche superieure a base de Si 3 N 4 , A1N ou a 
base d'un m61ange des deux. 

10. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precSdentes, caracterisS en ce qu'il est directement revetu d'une couche a base de 
Si 3 N 4> A1N ou k base d'un melange des deux. 

10 11. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

prec6dentes, caractSrisS en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference 
dans chaque motif fonctionnel, une couche metallique absorbante superieure, de 
preference k base de Ti, est situee entre la couche fonctionnelle a base d'argent et au 
moins une couche dielectrique superieure. 

15 12. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 1 a 11, 

caracterisS en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque 
motif fonctionnel, une couche metallique absorbante inferieure, de preference k base de 
Ti, est situee entre au moins une couche dielectrique inf6rieure et la couche 
fonctionnelle k base d'argent. 

20 13. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 

precSdentes, caracterisS en ce qu'au moins un motif fonctionnel, et de preference 
chaque motif fonctionnel, presente la structure suivante : ZnO/Ag/...ZnO/Si 3 N 4 et de 
preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

14. Substrat transparent selon la revendication precedente, caract£ris6 en ce 
25 que les epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour l'empilement tri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

7 a 15/10 a 17/... 7 a 15/25 a 65, nm... 7 k 15/10 a 17/ 0,2 a 2/7 a 15/25 k 65 nm. 

15. Substrat transparent selon la revendication 13, caract£ris6 en ce que les 
30 epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour Tempilement quadri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

7 k 15/7 k 15/. . .7 k 15/23 a 65, nm. . . 7 a 15/7 a 15/ 0,2 a 2/7 a 15/23 a 65 nm. 
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inferieure et une couche dielectrique superieure, lesdites couches dielectriques etant, de 
preference, abase de ZnO, eventuellement dope a V aluminium. 

9. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caract6ris6 en ce qu'au moins une couche fonctionnelle, et de preference 

5 chaque couche fonctionnelle, coraporte une couche superieure a base de Si 3 N 4 , A1N ou a 
base d'un melange des deux. 

10, Substrat transparent selon Time quelconque des revendications 
precedentes, caract£rise en ce qu'il est directement rev§tu d'une couche a base de 
Si 3 N 4 , A1N ou k base d'un melange des deux. 

10 1L Substrat transparent selon hme quelconque des revendications 

precedentes, caract6rise en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference 
dans chaque motif fonctionnel, une couche metallique absorbante superieure, de 
preference k base de Ti, est situee entre la couche fonctionnelle a base d' argent et au 
moins une couche dielectrique superieure. 

15 12. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 

caract6rise en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque 
motif fonctionnel, une couche metallique absorbante inferieure, de preference a base de 
Ti, est situee entre au moins une couche dielectrique inferieure et la couche- 
fonctionnelle a base d ? argent 

20 13. Substrat transparent selon Tune quelconque des revendications-' 

precedentes, caracteris£ en ce qu'au moins un motif fonctionnel, et de preference 
chaque motif fonctionnel, presente la structure suivante : ZnO/Ag/. . .ZnO/Si 3 N 4 et de 
preference la structure suivante : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

14. Substrat transparent selon la revendication precedente, caract6ris£ en ce 
25 que les epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour l'empilement tri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . . ZnO / Si 3 N 4 et tie preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

7 a 15/10 a 17/.. .7 & 15/25 a65,nm... 7 a 15/10 k 17/ 0,2 k2/7 a 15/25 a 65 nm. 

15. Substrat transparent selon la revendication 13, caract£ris6 en ce que les 
30 epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour Pempilement quadri-couches 

sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

7 a 15/7 a 15/... 7 a 15/23 a 65, nm... 7 a 15/7 a 15/ 0,2 k 2/7 a 15/23 k 65 nm. 
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16. Procede de fabrication d'un substrat transparent, notamment en verre, 
muni d'un empilement de couches minces comportant une pluralite de couches 
fonctionnelles, caract&rise en ce qu'au moins trois couches fonctionnelles a base 
d'argent sont depos6es sur ledit substrat, en ce que ledit empilement presente une 

5 resistance R D < 1,5 Q par carr6 et en ce que ledit substrat peut subir des operations de 
transformation impliquant un traitement thermique k une temperature d'au moins 
500°C. 

17. Proc6de selon la revendication 16, caracterisS en ce qu'au moins quatre 
couches fonctionnelles a base d'argent sont deposees sur ledit substrat. 

10 18. Procede selon la revendication 16 ou la revendication 17, caract&rise en 

ce que 1'epaisseur totale des couches fonctionnelles a base d'argent depos6es est 
superieure ou egale a 25 nm et est de preference comprise entre 35 et 50 nm lorsque 
l'empilement comprend trois couches fonctionnelles et entre 28 et 64 nm lorsque 
r empilement comprend quatre couches fonctionnelles. 

15 19. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 18, caract6ris6 

en ce qu'au moins trois motifs identiques de couches fonctionnelles sont depos&s sur 
ledit substrat, chaque couche fonctionnelle 6tant associee dans chaque motif fonctionnel 
k au moins une couche(s) sous-jacente(s) et/ou sus-jacente(s). 

20. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 19, caract£ris6 

20 en ce que pour au moins une couche fonctionnelle, et de preference chaque couche 
fonctionnelle, au moins une couche dielectrique inferieure est deposee sous ladite 
couche fonctionnelle et une couche dielectrique superieure est deposee sur ladite couche 
fonctionnelle, lesdites couches dielectriques etant, de preference, a base de ZnO, 
6ventuellement dop£ k 1 5 aluminium. 

25 21. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 20, caract6ris£ 

en ce qu'une couche superieure a base de Si 3 N 4> A1N ou k base d'un melange des deux 
est deposee au-dessus d'au moins une couche fonctionnelle, et de preference au-dessus 
de chaque couche fonctionnelle. 

22. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 21, caracterise 
30 en ce que ledit substrat est directement revStu d'une couche a base de Si 3 N 4 , A1N ou a 

base d'un melange des deux. 

23. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 22, caracteris6 
en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque motif 
fonctionnel, une couche metallique absorbante superieure, de preference k base de Ti, 
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est depos6e au-dessus de la couche fonctionnelle a base d' argent et au-dessous d'au 
moins une couche dielectrique superieure. 

24. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 16 a 22, caracterise 
en ce que dans un motif fonctionnel au moins, et de preference dans chaque motif 

5 fonctionnel, une couche metallique absorbante inferieure, de preference a base de Ti, est 
deposee au-dessus d'au moins ime couche dielectrique inferieure et au-dessous de la 
couche fonctionnelle &base d'argent. 

25. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 24, caracterise 
en ce qu'au moins un motif fonctionnel, et de preference chaque motif fonctionnel, 

10 depose prSsente la structure suivante : ZnO/Ag/...ZnO/Si 3 N 4 et de preference la 
structure suivante ; ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 . 

26. Procede selon la revendication precedents caracterise en ce que les 
epaisseurs des couches constitutives dudit motif pour Tempilement tri-couches sont : 
ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 

15 7 i 15/10 417/...7i 15/25 465, nm... 7 a 15/10 a 17/ 0,2 a 2/7 a 15/25 a 65 nm. 

27. Procede selon la revendication 25, caracterise en ce que les epaisseurs 
des couches constitutives dudit motif pour Tempilement quadri-couches sont : 

ZnO / Ag /. . .ZnO / Si 3 N 4 et de preference : ZnO/Ag/Ti/ZnO/Si 3 N 4 
7 a 15/7 k 15/.. .7 a 15/23 a 65, nm.. . 7a 15/7 a 15/ 0,2 a 2/7 a 15/23 a 65 nm. 
20 28. Procede selon Tune quelconque des revendications 16 a 27, caracterise 

en ce que le depot des motifs fonctionnels est op6re en passant plusieurs fois ledit 
substrat dans un dispositif unique de fabrication. 

29. Procede selon la revendication precedente, caracteris6 en ce que lorsque 
ledit empilement comporte quatre couches fonctionnelles a base d' argent, le dep6t des 

25 motifs est op6re par paire en passant deux fois ledit substrat dans un dispositif unique de 
fabrication. 

30. Procede selon la revendication prec6dente, caracterise en ce que les 
epaisseurs des couches deposees sont sensiblement identiques lors de chacun des deux 
passages. 

30 31. Vitrage de controle thermique et/ou de blindage electromagnetique et/ou 

chauffant incorporant au moins un substrat selon Tune quelconque des revendications 1 
a 15. 
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32. Utilisation du substrat selon Tune quelconque des revendications 1 & 15, 
poux realiser alternativement ou cumulativement du controle themiique et/ou du 
blindage electromagnetique et/ou du vitrage chauffant. 
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